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Xuat ban 14n 1

Etanol nhién liéu bién tinh dl‘mg dé trén véi xing
s dung lam nhién liéu cho dong co danh Ira - Yéu cau ky thuat

Denatured fuel ethanol for blending with gasolines for use as automotive spark-ignition
engine fuel — Specification

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chudn nay ap dung cho etanol nhién liéu bién tinh khan danh nghia aé trén vai
xang khéng chi véi thé tich tir 1 % dén 10 %, s dung lam nhién liéu cho dong co danh Ia.

Y nghia cda tiéu chudn nay dudc néu trong Phu luc B.2.

1.2 Cac gia tri tinh theo hé Sl 1a gia tri tiéu chuan. Cac gia tri ghi trong ngoac don dung dé tham khao.

2 Tai liéu vién dan

Cac tai lidu vién dan sau la rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi vdi cac tai liéu
vién dan ghi nam céng b6 thi ap dung ban dudc néu. Dai véi cac tai liéu vién dan khéng ghi ham
cdéng b thi 4p dung phién ban méi nhat, bao gém ca cac slta ddi (néu co).

TCVN 2698 (ASTM D 86)  San phdm dau md - Phuong phap xac dinh thanh phan cit & ap suét
khi quyén.

TCVN 3166 (ASTM D 5580) Phuong phap xac dinh benzen, toluen, etylbenzen, p/m-xylen, o-xylen,

cac chat thom C, va nang han, va téng cac chat thom trong xang thanh phdm béng sic ky khi.

TCVN 6593 (ASTM D 381) Nhién liéu Idng - Phudng phap xac dinh ham lugng nhua thuc té -
Phuang phap bay hai.

TCVN 6701 (ASTM D 2622) San pham dédu mé - Phuong phap xac dinh ham lugng luu huynh
bang ph& huynh quang tia X.

TCVN 6777 (ASTM D 4057) D&u md va san ph&m dau md - Phuong phap 14y méu thl céng.
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ASTM D 512 Test methods for chloride ion in water (Phuong phap xac dinh ion clorua trong nudc).

ASTM D 891 Test methods for specific gravity, apparent, of liquid industrial chemicals (Phudng
phap xac dinh khéi lugng riéng. khdi lugng riéng biéu kién clia hoa chét céng nghiép dang 16ng).

ASTM D 1152 Specification for methanol (methyl alcohol) [Yéu cau ky thuat déi voi metanol

(metyl alcchol}].

ASTM D 1193 Specification for Reagent Water (Yéu cdu ky thuat déi véi nudc st dung cho
thi nghiém).

ASTM D 1613 Test method for acidity in volatile solvents and chemical jntermediates used in
paint, varnish, lacquer, and related products (Phuong phap xac dinh dé axit trong dung moi bay

hoi va cac hod chat trung gian st dung trong sdn, vecni, sgn mai va cac san pham lién gquan).
ASTM D 1688 Test methods for coprer in water (Phudng phap xac dinh dong trong nudc).

ASTM D 3120 Test method for trace quantities of sulfur in light liquid 'petroleum hydrocarbons by
oxidative microcoulometry (Phuong phap xac dinh vét Iuu huynh trong hydrocacbon dau mo

dang iong nhe bang vi dién lugng oxi hoa).

ASTM D 3505 Test method for density or relative density of pure liquid chemicals (Phuong phap
xac dinh khdi luong riéng hoac khdi lugng riéng tuong ddi cla hoa chat 16ng tinh khiét).

ASTM D 4052 Test method for density and relative density of liquids by digital density meter
(Phuong phap xac dinh khéi luong riéng va khdi luong riéng tucng ddi clia cac chéat 1dng bang

may do hién s6).

‘ASTM D 4177 Practice for automatic sampling of petroleum and petroleum products

(Phuong phap lay mau tu dong dau md va cac san pham dau mo).

ASTM D 4306 Practice for aviation fuel sample containers for tests affected by trace
contamination (Cac binh chifa m&u nhién liéu hang khéng diing cho cac phép thif bi anh hudng b

sif nhiém ban vét).

ASTM D 4814 Specification for automotive spark-ignition engine fuel (Yéu cau ky thuat déi vai

nhién liéu dong cd danh Ila).

ASTM D 5453 Standard test method for determination of total sulfur in light hydrocarbons, spark
ignition engine fuel, diesel engine fuel, and engine oil by ultraviolet fluorescence (Phuong phap
xac dinh Ity huynh téng trong hydrocacbon nhe, nhién liéu déng cd danh Ilra, nhién liéu déng co

diézen. va-dau dong cd bang huynh guang L ngoai)
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ASTM D 5501 Test method for determination of ethanol content of denatured fuel ethanol by gas
chruma_tography (Phuong phap xac dinh ham ludng etanol trong etanol nhién liéu bién tinh bang
sac ky khi).

ASTM D 5854 Practice for mixing and handlling of liquid samples of petroleum and petroleum

products (Phuong phap tron va bao quan cac mau ddu mo va san phdm dau md dang 16ng).

ASTM D 6299 Practice for applying statistical quality assurance techniques to evaluate analytical
measurement system performance (Phuong phap ap dung ky thuat théng ké bao dam chat luong

dé danh gia tinh nZng clia hé thdng phan tich).

ASTM D 6423 Test method for determination of pHe of ethanol, denatured fuel ethanol, and fuel
ethano| (Ed75 ~ Ed85) [Phuong phap xac dinh pHe cla etanol, etanol nhién liéu bién tinh va
etanol nhién liéu (Ed75 — Ed85)).

ASTM D 6428 Test method for total sulfur in liquid aromatic hydrocarbons and their derivatives
by oxidative combustion and electrochemical detection (Phuong phap xac dinh luu huynh téng

trorig hydrocacbon thom Iéng va cac dan xudt bang dét chay oxi hoa va phat hién dién hoa).

ASTM D 6550 Test method for determination of olefin content of gasoline by supercritical-fluid
chrom'atography (Phudng phéap xac dinh ham lugng olefin clia xang bang sac ky 14ng siéu tdi han).

ASTM E 203 Test method for water using volumetric Karl Fischer titration (Phuong phap xac dinh

nudc bang chuan dé thé tich Karl Fischer).
ASTM E 300 Practice for sampling industrial chemicals (Phuong phap ldy mau hoa chat cong nghiép).

ASTM E 1064 Test method for water in organic liquids by coulometric Karl Fisher titration

(Phuong phap xac dinh nudc trong chat 1édng hitu cd bang chuan dé dién lugng Karl Fischer).

3 Thuat ngtr, dinh nghia
3.1 Pinh nghia

3.1.1
Etanol (ethanol), etyl alcohol

Hap chat hoa hoc C,H;OH.

3.1.2

Xing (gascline)

Hén hop dé bay hoi cla céac hydrocacbon 16ng, théng thudng chira lugng nhé cac chat phu gia,
thich hap dé sif dung 1am nhién liéu trong dong co dét trong, danh lfa.
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3.1.3
Hon hgp xang-etanol (gasoline ethanol blend)
Nhién liéu bao gém chd yéu la xang vdi lugng dang k& etanol nhién liéu bién tinh (nhiéu hon

0,35 % khéi lugng oxy).

314
Oxygenat (oxygenate)
Hop chat hitu cd. khong tro, ¢b chifa oxy, nhu alcohol hoac ete, co thé dude st dung lam nhién

lidqu hoac phu gia nhién liéu.

3.2 Dinh nghia cac thuat ngir st dung trong tiéu chuan nay

3.21

Chat bi€n tinh (denaturantls)

Xang tu nhién, cac thanh phan xng, xang khong chi, cac chat dgc hoac cac nguyén liéu déc hai
dudc cho vao etanol nhién ligu lam cho etanol nhién liéu khong thich hop déi vai ché bién d6 udng

ma thich hgp dung cho déng cad.

3.2.2
Etanol nhién li¢u bién tinh (denatured fuel ethanol)

Etanol nhién liéu dude pha thém cac chat bién tinh va khong thich hgp dé ché bién d6 udng.

3.23
Etanol nhien lieu (fuel ethanol)

Etanol c6 tap chat thdng thuong trong khi san xuat (k€ ca nudc nhung trir cac chat bién tinh).

3.24
Tap chat (impurities)
Trong etanol nhién liéu thuong pham, cé thanh phan khac vdi etancl hodc chat bién tinh, nhu la

metanol va dau fusel (vi du, rugu amy! va isoamy!).

3.25
pH (pH)

Sé do d6 axit clia alcohol nhién liéu.

4 Yéu cau ky thuat
4.1 Etanol nhién ligu bién tinh

Etanol nhién liéu bién tinh dugc qui dinhy nhu trong digu 5, phai phi hop véi cac yéu cau dudi day

tai thoi diém trén vai xang.
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Bang 1 - Yéu cdu ky thuat déi vdi etanol nhién liéu bién tinh

Tén chi tigu Murc
1. Etanol, % thé tich, min. 92,1 o
| 2. Metanol, % thé tich, max. ' ' : 0.5
' 3. Ham luogng nhya da rira qua dung”;c;_.mgfwﬂ mL, max. 5."6‘
4. - Ham lugng nudc, % thé tich, max. 1.0 (Chufﬁi-ch 1) )
5. Ham lugng chit bién tinh (xang, naphta), % thé tich, min. 1,96
' % thé tich, max. 5.0 I
6. Ham lugng clorua v6 cg, mgiL (ppm khdi iugng), max. . 32 (40)
7. Ham lugng ddng, mg/kg, max. ' 0.1
8. Do axit (nhu axit axétic CH,COOH), % khéi ludng (mg/L), max. 0,007 (56) (Cha thich 3)
9. pH. | 6.5 dén 9.0 o
10. Luu huynh, mg/kg (ppm khdi Iugng), max. ' _ 30
11. Sulfat, mg/kg (ppm khdi lugng), max. ; _ 4
12. Khéi lugng riéng & 15 °C, kg/m® Bao cao ]
E Ngoai quan _ _ Khéng nhin thdy tap chét o King
hoac két tha (trong va sang)

CHU THICH 1 Trong mét s@ trudng hgp, cén ham lugng nudc thap hon dé tranh su tach pha cla han hop
xang-etanol & nhiét do rat thdp. Ham lugng nudc lhép hon nay, dugc do tai thdi diém giao hang va phai ducc
su thoa thuan gilta nha cung cp Va khach hang.

CHU THICH 2  Etanol nhién liéu bién tinh dugc didu ché bing cach cho thém cdc chat bién tinh vao etanol
nhién liéu chua bién tinh sau khi san xudt thi t6t hon la trong qua trinh tach nudc. Khéi luong riéng cia efanol
nhién liéu chua bién tinh tai 15.56!_15,56 °C (60/60 °F) trong khéng khi phai n&m trong dai tir 0,7937 dén 0,7977:

CHU THICH 3 Etanol nhién liéu bién tinh ¢6 thé chita cac phu gia, nhu chét (rc ch& an mon va chét tdy rira,
c6 thé anh hudng dén do axit chudn dé (axit nhu axit axetic) ciia etanol nhién liéu thanh pham. Mac du
etanol nhién liéu géc c6 thé dap (ng yéu cau vé dd axit, anh hudng cha cac phu gia nay tao ra dé axit
chudn dé cao rd rét cla thanh phdm. Lién hé vai nha cung cdp etanol ndu cé cau héi lién quan dén do axit
chudn dé cla etanol nhién liéu bién tinh dé kim tra xac nhan rdhg etanol nhién lidu géc dap Ung cac
yéu cau vé do axit trong 4.1,

4.2 Cac tinh chat khac

Cac gigi han chat ché hon nhitng chi tiéu qui dinh & trén, hodc qui dinh ky thuat déi vai cac
tinh chat phu thém nhiu mau, cé thé dudc thod thuan gilta cac nha cung cép va khach hang.

5 Chat bién tinh

5.1 Cac chét bién tinh t6t nhat si dung cho etanol nhién liéu phai la xang tu nhién, cac thanh phan

xAng, hodc xang khéng chi cé néng do nhd nhat 1a 2 % thé tich etanol nhién liéu.

CHU THICH 4 Alcohol nhién ligu khong thich hop dé lam d6 uéng.
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5.2 Cac chat bién tinh bj cam

Mac du qui dinh ky thuat nay chi cho phép cac hydrocacbon trong dai soi clia xang dudc sl dung
lam chat bién tinh, nén phai dé cap chi tiét & mot s6 nguyén liéu cé anh hudng rat bat Igi dén su
8n dinh nhién ligu, déng co & t6 va hé thong nhién liéu. Nhifng nguyén liéu nay khong thé s dung
lam chat bién tinh cho etanol nhién liéu trong bat ké trudng hgp nao. D6 la nhitng nguyén liéu sau:
metanol khong dap (ng qui dinh ky thuat trong ASTM D 1152, pyrrole, turpentin, keton va hac in
(sdn pham nhiét phan cé khéi lugng phan tlr 16n cla chat thuc vat hoa thach hoac khong -
hoa thach). Tuy réng lugng dang ké metanol néc; cling phai thdp hon lugng nudc cho phép, nhung
nd lam tang ap suéat hoi cha hén hop xang-etanol, nhing anh hudng nay trd nén nghiém trong khi
metanol ¢ mat nhiéu hon 2,5 % phéan thé tich clia etanol nhién liéu. Hon nira, metanol khong
dap (ing qui dinh k¥ thuat trong ASTM D 1152, thudng xuyén chira cac tap chat, nhu turpentin va
héc in. Tudng tu, chat bién tinh keton thudng lam gidm tinh én dinh nhién liéu hoac lam tang
“xu huéng an mén kim loai va tac déng chat dan héi ctia hén hop xang-etanol. Nhitg anh hudng
nay trd nén nghiém trdng hon néu néng dé clia mot keton nhu 4-metyl pentanon (metyl isobutyl
keton) vuct qua 1 % phan thé tich cha etanol nhién liéu. Khéng c6 san cac thong tin vé cac
anh hudng clia chat bién tinh khac ngoai nhiing théng tin da dé cap & trén; nhung khong dudc
sUf dung chat bién tinh, nhu la alcohol no mach thdng hoac ete, cho du dudc biét chung khong cé

anh hudng bat Ioi dén hdn hgp xang-etanol, déng cd 6 té -hoac hé théng nhién liéu.

6 Ban chat san pham
6.1 Etanol nhién ligu phai trong va sang, khong nhin thdy can ldng hoac tap chat lo ling o
nhiét dé méi truéng hodc ¢ 21 °C (70 °F) (lay theo nhiét d6 cao han). '

6.2 Tiéu chuan nay chi quy dinh do tinh khiét co ban cla san pham. San pham khong dudc co

chét pha tron hoac chét ban lam cho nguyén ligu khong thé si dung cho cac (g dung théng thudng.

7 Lay mau, binh chira va bao quan mau

7.1 Tiudc khi Idy mau can xem xét tat ca cac phuong phap thi sé ap dung dé Hidu ré tam quan
trong va anh hudng cta ky thuat 1y mau, su thich hgp cua binh chita va cac yéu cau bao quan

d&c biét dsi vai moi phuong phap thir.

7.2 Qui trinh 1ay. mau dung la rat quan trong dé nhan dudc mau dai dién cho 16 hang dem thu
nghiém. S dung céac qui trinh thich hop néu trong TCVYN 6777 (ASTM D 4057) hodc ASTM E 300
d6i voi phiuung phap 1dy mau thl cony va ASTM D 4177 déi vai phuang phap 1y mau ty dong.

10
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7.3 Thé tich mau dung va lua chon binh chita thich hgp la y&u t& quan trong cé thé anh hudng dén
két qua thit nghiém. Xem ASTM D 4306 déi vai su lua chon binh chifa nhién liéu hang khéng cho
phép thir nhay cam vdi tap chat vét. Xem ASTM D 5854 déi vdi qui trinh Iwra chon binh chla, trén va
bdo quan mau. Thyc t& nén Idy mau etanol nhién liéu vao binh thuy tinh. Néu phai dL,mgh cac mau
trong binh kim loai thi khéng s(r dung binh kim loai han. Vi chét trg dung han va chi cé trong méi han

c6 thé nhiém vao mau. Khéng dung vat chita bang nhuya.

7.4 Khoi luong mau, t&i thiéu bing khodng 1 lit. N&u khdi lugng riéng dudc xac dinh bang
phudng phap ty trong ké thi lugng mau phai tang thém, diéu nay phu thudc vao kich cd ty trong ké..

7.5 Kich ¢ 16 hang, théng thudng mét 16 hang bao gém ludng chifa trong toa chd dau hoac vat
chita 1dn khéac khi dudc giao hang. Néu khéng ap dung ¢8 16 nhu trén thi qui dinh vé 16 hang phai

dudc thod thuan gitfa nha cung cip va khach hang.

CHU THICH 5 Xem diéu 5, 6 va 7 trong ASTM E 300 vé y nghia, an toan va ké&t qua nghién cltu théng ké
cla phuong phap 18y mau.

8 Phuong phap thu

8.1 Pham vi cla mét s6 phuong phap thif duge qui dinh tir 8.2 dén 8.10 khdng bao gém etanol
nhién liéu bién tinh. Bd chum cla cac phuong phap thit nay co thé khac vdi dé chum bao céao khi

thif etano! nhién liéu bién tinh.

8.2 Ham lugng nudc — Theo ASTM E 203 hodc ASTM E 1064.

8.3 Ham luvong nhua da rita qua dung méi — Theo TCVN 6593 (ASTM D 381), thiét bi phun khang khi.
8.4 Do axit— Tiéu chuén ASTM D 1613.

8.5 pH - Tiéu chudn ASTM D 6423.

8.6 Ngoai quan - San pham phai trong va sang, khong nhin thay tap chat lo ling va can lang.
Yéu cau nay dudc xac dinh & nhiét d6 méi trudng trong phong, néu khéng cé su thod thuan khac
gilta nha cung cap va khach hang.

8.7 Khoi ivgng riéng — Theo ASTM D 891, Qui trinh B ho#c tiéu chudn ASTM D 4052. Déi vdi tiéu
chudn ASTM D 891, Qui trinh B (ty trong k&), khong cé s&n céng bs vé dé chum, nhung
kinh nghiém thuc t& cho thdy dé chum khéng nhd hon 0,000 5. Tiéu chudn ASTM D 891 qui trinh C
{(binh do khai lugng riéng) ¢ dé chum lién phong 14 0,000 2, dudc s dung lam phuong phap trong ta

8.8 Ham luong clorua vo co —Theo ASTM D 512-81 (1985)*", Phuong phap C.

8.8.1 Su thay ddi clia tiéu chuan ASTM D 512-81 (1985)¢', Phuong phap C la st dung 5 ml. mau

da pha loang voi 20 mL nudc thay thé cho 25 mL mau da qui dinh trong qui trinh tiéu chudn.

11
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Nudc phaitphu hop loai Il clia tiéu chudn ASTM D 1193. Thé tich mau dugc chudn bi theo tiéu
chudn nay sé 16n hon 25 mL chut it. DE tinh hé s& pha loang, bao cdo ion clorua ¢ mat trong mau

etanol nhién liéu |a su cé mat ion clorua trong mau da pha loang nhan véi 5.

8.8.2 D& chum cla phucng phap sifa ddi nay chua dude xac dinh, nhung doi véi lugng ion clorua
thue duge phat hién trong mau da pha loang, du kién la giéng do ¢hum cua tiéu chuan
ASTM D 512-81 (1985)F", Phuong phap C.

8.9 Ham luony déng — Theo ban slfa déi cla tiéu chudn ASTM D 1688, Phugng phap A.

8.9.1 Su thay ddi Phudng phap A cla tiéu chudn ASTM D 1688 (hap thu nguyén tlr, truc tiép)
bao.gém viéc tron etanol cap thudc thlr. Tuy nhién, diéu nay khdng phai lam dé chuan bi dung dich
ddng géc ninut da mo ta trong tiéu chudn ASTM D 1688. CO6 thé xay ra phan (ng rét manh giita axit va
etanol, vi vay van sif dung nudc nhu da qui dinh, trong phan dung dich axit cua qui trinh chuan bi

dung dich d8ng géc. Chi sl dung etanol dé rlta va pha loang 1an cudi.

8.9.2 D6 chum clia phuong phap slta ddi nay chua dugc xac dinh, du kién giéng dé chum cla
ASTM D 1688 (1985)F', Phuong phap A.

8.10 Ham lugng etanol — Theo ASTM D 5501.

8.11 Ham luong luu huynh — Theo cac tiéu chudn TCVN 6701 (ASTM D 2622), ASTM D 3120,
ASTM D 5453, hoidc ASTM D 6428.

8.12 Ham luong stlfat — Xem Phu luc A.1 — Phu luc A 3 vé cac phudng phap thi.

8.13 Ham luong chat bién tinh — Chat bién tinh dudc thém vao phai nam trong dai qui dinh
phi hop véi qui chudn quéc gia. Ham lugng cua chung dugc tinh theo 'thé tich thém vao trong
quéa trinh bién tinh. Khong c¢6 qui trinh th{ tiéu chudn d€ xac dinh truc ti€p ham lugng chat
bién tinh trong etanol nhién liéu. Cac qui trinh phén Iiciw hién nay chi cung cdp udc tinh ham luong

chat bién tinh, khéng chinh xac dé xac dinh su phlu hdp.

12
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Phu luc A

(quy dinh)

A.1 Phudng phap xac dinh sulfat vé cd trong etanol bing chuin dé chi dién thé

A.1.1 Pham vi ap dung

A.1.1.1  Phuung phéap thlrt nay md td qui trinh chudn do dién thé dé xac dinh ham lugng sulfat
vé cd cla etanol khan, ngdm nudc va etanol bién tinh khan, dugc tron véi nhién liéu danh iia.

Phuong phap néy phan tich mau etanol chifa sulfat vé cd trong khoang 0,5 pg:"g - 20 ug/g.

A.1.1.2 Tiéu chudn nay khéng dé cap dén tat ca cac nguyén tac lién quan dén an toan khi s
dung. Ngudi sir dung tiéu chudn nay cé trach nhiém thiét lap cac qui dinh thich hop vé an toan va
bao vé sifc khoé, ddng thai phai xac dinh kha nang ap dung phi hop vdi cac gidi han quy dinh trudc
khi dua vao sl dung. Trudc khi st dung cdn.xem xét tinh ddc hai cla cac thudc thd va vat liéu
(xem TCVN 5507).

A.1.2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu vien dan sau day la rdt can thiét khi ap dung tiéu chudn nay. DS&i véi cac tai liéu
vién dan ghi nam ban hanh thi &p dung ban dugc néu. Doi véi cac tai ligu vién dan khong ghi n&m
ban hanh thi ap dung phién ban mdi nhat, bao gém ca cac ban sira d8i (néu co).

TCVN 5507 Hoa chat nguy hiém — Qui pham an toan trong san xudt, kinh doanh, sl dung,
bao quan va van chuyén.

ASTM D 4177 Practice for automatic sampling of petroleum and petroleum products
(Phuong phap 18y mau tu dong ddu mé va cac san pham dau md).

ASTM D 6299 Practice for applying statistical quality assurance techniques to evaluate analytical
measurement system performance (Phuong phap ap dung ky thuat théng ké bao dam chét ludng

dé danh gia tinh nang cla hé théng phan tich),

A.1.3 Thuéat ngir, dinh nghia

A.1.3.1 Dinh nghia

A1.3.1.1
Sulfat vo co (inorganic sulfate)
Géc sulfat nhu axit sulfuric, mudi ion cla axit sulfuric hodc hdn hgp cla mudi va axit. Dac biét trong

phugng phap nay, suifat vé ca co méat |a sulfat trong etanol.
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A.1.4 Tém tit phuong phap tha

A.1.4.1 Mau etanol chifa sulfat vé co dug.’ chudn dé trong mdi trudng etanol vdi dung dich chi
tieu chudn. Két tha chi sulfat dugc tao thanh trong luc chudn dd. Axit pecloric dugdc cho vao dé
loai bd anh hudng co thé coé cla cachonat. Diém cudi dugc phat hién do su tang hoat tinh on chi,

do bang dién cue chon loe-chi.

A.1.5 Y nghia va s dung

A.1.5.1 Etanol dudc st dung lam-tac nhan pha trén trong x&ng. Sulfat cé trong c&n l&dng bé loc
bugi va c%n I3ng trong bd phun nhién liéu. Khi etanol nhién liéu dudc dét chay, cac sulfat cé thé
gop phén vaoc viéc giai phéng axit sulfuric. Vi vay viéc s dung etanol phu thuéc vao ham ludng
suifat. Ham luong sulfat dugc xac dinh theo phuong phap nay, cé thé sif dung nhu mét sé do vé

kha nang chdp nhan etanol déi vor nhién ligu ddng co danh Ilfta phi hop véi tiéu chudn nay.

A.1.6 Thiét bi

A.1.6.1 Thiét bi chudn dé dién thé

Bao gdm mot thiét bi chuén do ty déng géan vai dién cuc chon loc ion chi, dién cuc so sanh c6 méi
néi déi, buret va bd khudy. Bo khudy co thé la may khudy tir hodc may khudy co hoc kiéu
canh quat. Kich ¢@ buret Iy tudng ta 10 mL hoac 20 mL.

A.1.6.2 Bién cue so sanh

Bién cuc so sanh cd méi ndi d¢i vai dién cuc bén trong gém cbd bac/bac clorua vé dung dich kali
clorua 1am chét dién ly noi. Dung dich ngoai bao gém liti clorua 1 M trong-etanol. Cau hinh nay dugc
sl dung dé ngan ngira ion bac. chat déc dién cuc chi, chui gua mang ngan vao dung dich
"phan tich trong Itic chudn do. Cac chat dién ly ua dung trong dién cuc méi ndi doi co thé thay doi do
nha san xuat; nén sU dung cac chat dién Iy do nha san xudt khuyén cao. Cac loai dién cuc
so sanh khac cé thé dudc xem xét, vi du, dién cuc méi ndi don, dién cuc té hop hoac dién cuc
cacbon thuy tinh), nhung dif liéu da trinh bay trong phuong phap nay cho thay viéc s dung dién cuc

moi ndi doi, 1a cach lua chon tét nhat déi véi phép xac dinh nay.

A.1.6.3 Dién cuc chi - Sif dung dién cic chon iac ion chi (ion selective electrode - ISE) loai cam bién

tinh thé gdc sulfua chi.

A.1.6.4 T{ sy — DE say natri sulfat & 110 °C

A.1.6.5 Pipet hodc dun-g cu chuyén thé tich - Pipet thuy tinh Loai A hodc loai tuong duong.
A.1.6.6. Binh dinh mt.'rc - Binh dinh mifc Loai A.

A.1.6.7 Vat ligu tam bong —~ Dién cyc cam dien tinh the gbe sulfua chi can phai lam bong dé loai

bd cac sdn phdm oxy noa. Nhiing vat liéu nay ¢o nha san xuét cung cap clng dién cuc.
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A.1.6.8 Daithir pH — Dai tht pH trong day pH 1 dén pH 7.
A.1.6.9  Binh chuén do — Céc thuy tinh tiéu chudn hoac binh chudn dé duoc cung cap cing

thiét bi chudn do.

A.1.7 Thudc thir

A.1.7.1 Chi nitrat, cap thudc thir, dé tinh khiét t&i thiéu 99 %. (Canh bao - Poc; cd hai khi hit
hodc nudt phai; tranh.tiép xuc vdi da. Viéc !;:)ai bo vat ligéu nay phai theo qui dinh clia quéc gia).
A.1.7.2 Natri sulfat, khan, c8p thudc thr, do tinh khiét téi thi€u 99 %. (Canh bao - Khong ducc
nuét; tranh tiép xdc khi khéng cén thiét).

A.1.7.3  Axit percloric 70 %, cap thubc thit véi ndng do sulfat < 0,001 % (m/M). Viéc loai bo
vat liéu nay phai theo qui dinh cla quéc gia). (Canh bido — An mon; tranh xa khéi da va mat.
Axit percloric la chat oxy hoa manh).

A.1.7.4 FEtanol, dudc bién tinh bang metanol, hoac etanol ding trong nganh y, khan, bién tinh
bang etyl axetat, mety! isobutyl keton va hydrocacbon naphta. (Canh bao - Dé bét Ilfa; doc; cé
thé co hai hoac gay nguy hiém néu nudt hoac hit phai; tranh ti€p xuc véi da).

A.1.7.5 Etanol, tuyét déi, 99,5 %, cép thuéc thr.

A.1.7.6 Liti clorua, 99+ %, cap thudc thi.

A.1.7.7 Nudc, loai lll theo ASTM D 1193.

A.1.7.8 Chat lam khé canxi sulfat khan.

A.1.8 Chuan bij dung dich tiéu chuan

A.1.8.1 ' Chat chudn dé chi, 0,0025 M - Hoa tan 0,833 g chi nitrat trong 300 mL nudc. Rot vao

binh 1 lit, d8 day véi etanol bién tinh va trén déu. Chudn hoa theo A.1.10.1.

A.1.8.2 Dung dich tiéu chuén sulfat, 0,01 M — Lam khd 5 g natri sulfat khan & 110 °C trong 1 gid. Lay ra
khoi t0 sdy va dé ngudi trong binh hut m cé chat Iam khé canxi sulfat khan. Ding can phan tich can
khoang 0,70 g, chinh xac dén mot phan musi clia miligam va cho vao binh dinh mic 500 mL, Thém nudc
dé hoa tan natri sulfat, sau dé pha loang dé'ﬁ vach mifc. Tinh ndong dd chinh xéac theo cong thirc A.1.1.

G

: (A.1.1)
(142,02)(0,500)

Néng do phan tir gam =

trong do
G la khéi lugng tinh bang gam clia Na,SO, da hoa tan trong 500 mL, va

142,02 la khoi lugng phan t gam cta Na,SO,.
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‘A.1.8.3 Dung dich géc sulfat dé pha cac dung dich tiéu chudn trong etanol 2 000 mg/L —
Can 2,95 g natri sulfat khan chinh xac dén mét phan mudi cia miligam va chuyén sang binh dinh
mirc 1 L (natri sulfat khan @& lam kho phai dudc luu gilf trong binh hat dm). Thém nudc dé hoa tan

natri sulfat va pha loang dén vach muc. Tinh ndng do sulfat trong dung dich theo cdng thic'A 1.2

Néng dé sulfat géc trong nude (mgil) = (g Na.SO,) (0,6?64) (1 000 mg/g)/1 L (A12)
trong do

g Na,SO, la khéi lugng tinh bang gam cda Na,SO, da hoa tan trong 1 L, va

0.6764 la hé s6 clia sulfat trong Na,SO,.

A.1.8.4 Dung dich tiéu chusn sulfat trong etanol — Etanol dugc can vao binh chla cé thiét bi
déng kin dé tranh bay hai, phi hop véi Bang A.1.1 dé dat tiéu chudn mong mudn. Chuyén dung
dich géc sulfat & A 1.8.3 vao dung dich theo Bang A.1.1 va ghi lal khéi luong cudi clng cla
dung dich. Nong d6 dung dich tiéu chudn dugc tinh bing cach chia s6 miligam sulfat ti
dung dich gdc sulfat cho khéi lugng dung dich cudi bung theo cong thic A.1.3.
Néng 'ﬁ-f) dung dich tiéu chun sulfat trong etanol (ug/g) = V x C fw (A.1.3)

trong dé

V la thé tich gdc sulfat trong nudc (A.1 8.3), tinh bang mL;

C la néng do gbce sulfat trong nude (A.1.8.3), tinh bing pg/mL (twvong dudng vai mgil),va

W la khoi lugng cudi cling clia etanoi va phan dung dich géc sulfat trong nuéc, tinh bing g.

Bang A.1.1 — Chuan bi dung dich tiéu chuin sulfat trong etanol

’ Dung dicﬁ tiéu chuan sulfat trong etanol, Etanol, -_._.D't_.l_ngdich goc sulfa"t_.__;
| - ug sulfat/g etanol 9 - mL ]
f 50 975 25
| 20 990 10

10 995 5 |
' 5 997.5 ; 2,5 '

A.1.8.5 Dung dich khéng co sulfat, 0,01 M - Dh_ng dich nhu qui dinh trong A.1.8.2.

A.1.8.6 Axit percloric loang, 0,1 M — Hoa tan 8,8 mL axit percleric trong, 250 mL nuéc trong

binh dinh mic 1 L, trén déu va pha loang dén vach bing nudc.

A.1.8.7 Liti clorua trong etanol, 1 M - Tr]ém liti clorua (8,49 g) vao etanol tuyét déi (200 mL)

dany dugc khuay cho dén khi tan hoan toan.
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A.1.9 Chuan bj thiét bj chuan do

A.1.9.1 Thiét bi chudn d6 — Chuan bi thiét bi chiudn dd theo qui trinh clia nha san xudt, bing cach d§
chat chuan dé chi (A.1.8.1) vao binh chudn dé va rét ddy buret. Phép chudn dé dudc thuc hién' theo
cach chudn do déu déu. Co6 thé st dung Iugng gia tang thém chat chudn d6 1a 25 uL hoac 50 ul.
Strdung dé léch 10 mV/phut hoac thdi gian chd 20 gidy gilta cac I8n cho thém chéat chusn db.

A.1.9.2 Chudn bi dién cuc — Can than va theo ding qui tic. clia dién cuc lua chon chi la co sd dé
~ nhan dugc dudng cong chuan do chat lugng cao. Viéc chudn bi dién cuc chi can thuc hién theo
qui dinh clia nha san xudt. Khi tinh nang cla dién cuc chi sir dung cam bién tinh thé dac
bi suy gidm thi cdn phai danh béng dién cuc. Dai dién thé dsi vdi sulfat 10 mg/kg trong chudn do
etancl s& md rdng it nhat 50 mV va tao ra mdt dudng cong chudn dé dang cé thé chdp nhan
{(xem Hinh A.1.1). Néu mirc tinh nang dién cuc nay khéng dudc dap tng, thi can lam béng dién cuc -
chi. Thong thudng dién cuc dudc cung cdp bdt mai lam bong va miéng vai hinh chir nhat. Bt mai
lam béng dugc dat trén miéng vai va tdm udt bang etanol hoic nudc va didn cuc dudc mai trén bé
mat cla miéng vai trong mét phut, rifa sach béng nudc dé loai bd chat lam béng va lau khé bing
giay ih&m Sau dé dién cuc dudc ngam trong chat chudn d6 chi (A.1.8.1) trong 2 phut dé can bang

lai b& mat dién cuc. Dién cuc so sanh méi néi déi duge d8 day liti clorua 1 M trong etanol (A.1.8.7)

vao budng ngoai.

| A " g x .
0 | - .
3 i . x . +Mau trdng
e *m a
E 90 Mg A x < = 0.5 uglg
' [ x ) « 5ugl/g
. : x 10ugfg
110 .
K * 20ugfg
n?”
10 |
|
(20 [ O — 7
0 1 2 3 : s 3 7 8 3

Thé tich chat chuan da Pb (mL) -

Hinh A.1.1 - Budng chuan dé dién thé déi véi cac dung dich tiéu chuan sulfat trong etanol
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A.1.10 Céng tac chuin hoa

A.1.10.1 Néng do chinh xac cla chat chuan do chi phai dugc xac dinh thuc ngt_\-iém bang cac
chudn dé véi dung dich tiéu chudn sulfat (A.1.8.2). Chuyén 1,00 mL dung dich tiéu chuén sulfat
vao c¢oc 150 mL. Thém khoang 100 mL etanol va 1 mL axit percloric 0,1 M (A.1.8.6). Pé thuc hién
chu3n bi thiét bi chudn dé tu dong, nhung cac dién cuc vao dung dich chudn d, bat dau khudy va
chudn do dén didm cudi dién thé bang chat chudn do chi. Phép chudn do can khoang 4,0 mL
dung dich chi dé dat dén diém cudi.

A.1.10.2 Chudn dé mAu trang theo cach tuong tu, khéng c6 chat chudn sulfat.

A.1.10.3 Viéc chuan hoa duoc l&p lai cho dén khi dat dudgc do chum so sanh da néu tai A.1.15 va

Bang A.1.2. Tinh ndng d6 clia chat chuan dd chi nhu sau:
trong dé
M., la néng dé phan tif gam cla chi trong chat chudn do, mol/L:
V la mL cla dung dich tiéu chuén sulfat dugc thém vao;
S la néng d6 phan 1 gam clia dung dich sulfat (A.1.8.2);
T la mL ¢la chat chudn dd chi dugc sir dung dé chuén dé dung dich sulfat, va

T, | a mL cla chat chudn dé chi dudc s dung dé chudn do mau trang.

‘Bang A.1.2 - D& chum chuin hoa chit chuin do

T aE e e = ST

'- _h_lc“ing dé ph_ér;_t_fr gam - h-l-éing dé ph_ﬁnn tdr yam | = 4z - N
chat chuan dé chi trung binh ciachat | SClOng | Bolech | 0P 8l 25
! da chuin bi chuan db chi khi chuands = PP ! v
|____‘_ - e ——— i ————— P r—— -—.. ——— - : ik L — i
| 0,002517 ! 0,002477 ; 10 9.89x10° | 0.0000277
- T J " S SE—— " -

A.1.11 Phan tich mau

A.1.11.1 Lay mau etanol theo tiéu chudn ASTM D 4057 va ASTM D 4177. Mau phai dugdc trén
déu dé dam bao tinh dong nhat. D& phan tich phai 1ay mau dai dién. Cac mau phai dugc dé trong
binh chlfa co day kin dé tranh bay hoi etanol.- Cac binh chifa mau khéng dugc chita can sulfat.

Néu binh chira dugc lam sach va rlfa bang nudc, thi trude khi st dung phai rifa bang nude loai il

A.1.11.2 S dung qui trinh mé ta trong A.1.11.3 dé xac dinh gia tri cia mau trang bang phan tich
mau etanol bién tinh (100 g). Thém mol iudgng dung dich sulfat vao tat ca cac mau nhu phan cta

mau trang,
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A.1.11.3  Can mét mau etanol (khoang 100 g) vao céc 150 mL. Ding pipet hat 0,200 mL
~dung dich khéng cé sulfat (A.1.8.5) vao céc c6 dung dich etanol. Thém 1 mL axit percloric
0.1 M (A.1.8.6). Trudc khi chudn do dung gidy pH kiém tra d ddm bio mAu c6 tinh axit véi pH
trong dai tr 3 dé&n 5. Kiém tra pH bang cach nhing dlia khudy thuy tinh vao mau va thdr nhd giot
trén gidly thit pH da lam §m. Néu 1 mL axit percloric 0,1 M khéng di d& thuc hién didu nay, thi cho
thém axit. Chuan bi thiét bi chudn do tu ddng dé hoat dong. nhing cac dién cuc vao dung dijg:h
chudn dé, bat dau khudy va chudn do dén diém cudi dién thé bing chét chudn d& chi. Ghi lai trung

binh céng cla ba gia tr mau trédng dé tinh ham luong sulfat clia mau.

A.1.11.4 Tién hanh mau theo qui trinh da néu trong A.1.11.3, bao gém viéc cho thém 0,200 mL
dung dich khéng cé sulfat. Bdm bao rang cac phép xac dinh kép nam trong gidi han do lap lai
trong Bang A.1.3 (xem A.1.15). N&u khéng, phai thuc hién thém phép chudn dé cho dén khi dat
yéu cau."Néu khong dat dugc dudng chudn dé phi hgp, thi phai lam béng dién cuc chi. Cac dudng
chusn dé dic trung d6i véi tiéu chudn sulfat trong etanol dudc néu trong Hinh A.1.1, va vi du vé
mau etanol thu’clng phdm duge néu trong Hinh A.1.2. ' '

Bang A.1.3 - Pd chum cua phudng phap |

. Nong dé sulfat F Néng dd trung binh S8 lugng .| D3 13p lai 2.8 x
da chuan bi i sulfat khi chuan dé phép xac dinh Do léch chuan dé Idch chuan ‘
onglg | ng/g o | ng/g 1
20,3 '. 19,2 ; 7 . oar 0.76 i'
10,1 . 9,94 6 0,091 0,25
‘ 5,07 4.90 8 0,100 0,28 I
| 1.01 ‘ 1,03 _ 8 0,042 ‘ 0.11 ;
| 0.50 | 055 | 4 0.056 | 0.16 !

A Gia tri tugng doi cao clia d6 léch chudn déi véi mau 20,3 pg:’g phat sinh do viéc thay dsi Iucng dung dich sulfal thém vao |,
nhu 12 mét phan'mau trdng, d6 Ia do sal s6 cia dung cu chuyén mau.

A.1.12 Tinh két qua

A.1.12.1 Tinh néng dd sulfat vé cd clia mau etanol theo cong thirc A.1.5.

(V- Vo M, ¥F)

Sulfat (ug/g) = G

(A.1.5)

trong doé
Sulfat la néng do sulfat, ng/g (mg/kg):

© V la thé tich clia chat chudn do chi déi vai mau, tinh bang mL;
V, la thé tich cuia chat chudn dé chi d6i véi mau trdng, tinh bang mL:
Mo, I3 nong d6 phan tlr gam cla chat chudn d6 chi, tinh bang mmol/mL;
F 1a hé s6 (96058 ug sulfat/mmol sulfat), va
G 14 khéi lugng ctia mau etanol dudc I8y dé phan tich, tinh bang g.
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A.1.12.2 Don vi pg/g cd thé déi thanh pg/mbL théng qua khdi lugng riéng cda etanol trong cong
thitc A.1.6. Tuy nhién, v8i muc dich cla phuong phap nay, tat ca cac phép tinh nén st dung

don vi ug/g (khéi lugng/khéi lugng).

Sulfat (ug/mL) = Sulfat (ug/g) (0,7893 g etancl / mL etanol) (A.1.6)
€ por o e e - s
“f
i &‘
=20 ' ; ,

= aaEie - . |
a0 Mau ;
ﬂ . |

-B0 ¥
a = | Ham lugng 3

*® | sulfat trong . ‘
e | a * | etanol thuang . Ham lugng |
2 ‘ 3 " | pham 1.4 :.g/g " sulfat trong ;
Z st . ) etanol thuaong i
E 0 = X pham |
- 3 8.1 uglg ,
120 . |
desmam S35 > ‘
140 ' _4/ i
163 {_.._ — - % J
4 5 g

2 3

Thé tich chat chuan dé Pb (mL)
" Hinh A.1.2 - Pudng chuan dé dién thé déi véi sulfat trong etanol thudng pham

A.1.13 Bio cao

A.1.13.1 Bao céo két qua ham lugng sulfat chinh xac dén 0,1 ng/g trén dai tir 0,5 ug/g dén 50 ug/g.

A.1.14 Kiém soat chat lugng

A.1.14.1  Kiém tra xac nhan tinh nang cla thiét bj hoac qui trinh th& bing phép phan tich mot
hodc nhiéu mau kiém tra chat lugng sau mdi lan hiéu chudn va'it nhat sau mdi ngay s dung.
Vi du, mdt mau kiém tra t6t co thé 1a mét mau etanol dai dién don 1é (xem B.1.1.5), dugc phan tich
Iap di lap lai. Nhitng két qua nay dudc ghi trang biéu dé ki€ém soat dé kiém tra tinh 8n dinh vé mat
théng ké cla hé théng, nhu trong B.1.1.3.

A.1.14.1.1 Khi da cb cac thd tuc vé kidm sost chat fugng QC/DAm bao chat Iugng (QA) cho cac diéu
kign thir nghiém, thi co thé sl dung cac tai iiéu nay & khang dinh da tin cay cla két qua thir
A.1.141.2 Néu khéng co cac tai ligu QC/QA cno diéu kién thl nghiém. Phu iuc B.1 ¢o thé dugc

ap dung nhu'la hé théng QC/QA.
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A.1.15 Do chum va do chéch

A.1.15.1 D& chum biéu thi két qua phan tich lap tal dudc thuc hién trong mot phong thir nghiém

bdi cing ngudi phan tich trong etung mdt ngay va trén cing mut thiét bi.

A.1.15.2 D06 lap lai — Hai phép phan tich I4p lai thoa man 95 % cac gia tri @5 1ap lai néu trong
Bang A.1.3. D& chum cla phép chuin hoa chat chudn d6 ciing dudc néu d Bang A.1.2.

A.1.153 B0 tai lap — Hién nay chua cb cac dit liéu dé chum lién phong dé tinh d tai l4p.

A.1.15.4 Do chéch — Hién nay chua do dugc d6 chéch dua theo cac phudng phap thir khac.

A.2 Phuong phap xac dinh clorua va sulfat vdé ¢o trong etanol bang sdc ky ion bom

nén truc tiép

A.2.1 Pham vi ap dung

A.2.1.1 Phudng phap nay mé ta qui trinh sac ky ion bom tryc ti€p dé xac dinh ham lugng clorua
va sulfat vé co clia etanol bién tinh khan va ngam nudc. Muc dich phuong phap Ia phan tich mau
etanol ¢ chia ion clorua vo co tir 0,5 mag/kg dén 0 mg/kg va ion sulfat vo co tir 0,5 mg/kg dén
20 mg/kg.

A.2.1.2 Sy rira gidi déng thai cla cac ion khac co thé anh hudng dén viéc xac dinh sulfat.
Pé tranh anh hudng nay can phai phan tich thém ion dang xac dinh.

A.2.1.3 Cac gia tri tinh bing don vi SI. Cac gia tri ghi trong ngogc don dung dé tham khao.
A.2.1.4 Tiéu chudn nay khéng dé cap dén tat ca cac van dé lién quan dén an toan khi st dung. Ngudi
sif dung tisu chudn nay co trach nhiém thiét 1ap cac nguyén tic vé an toan va bao vé sic khoé ciing
nhu kha nang ap dung phi hdp véi cac giéi han quy dinh trudc khi dua vao st dung. Trudc khi st dung
phai xem tinh déc hai cla cac thude thir va vat liéu (xem TCVN 5507).

A.2.2 Tailigu vién dan

Cac tai lieu vién dan sau day la rat can thiét khi ap dung tiéu chuan nay. D6 vdi cac tai liéu
vien dan ghi nam ban hanh thi ap dung ban dugc néu. Bai véi cac tai liéu vién dan khdng ghi nam
ban hanh thi ap dung phién ban mdi nhat, bao gém ca cac ban slta déi (néu co).

TCVN 5507 Hoa chat nguy hiém — Qui pham an toan trong san xuét, kinh doanh, st dung,
bdo quan va van chuyén.

ASTM D 4177 Practice for automatic sampling of petroleum and petroleum products

(Phuong phap 1y mau tu dong dau mé va cac san pham dau mo).
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ASTM D 5827 Test method for analysis of engine coolant for chloride and other anions by ion
chromatography (Phuong phap phéan tich clorua va cac anion khac trong chat 1dng lam mat
déng cd bang sac ky ion). '

ASTM D 6299 Practice for applying statistical quality assurance techniques to evaluate analytical
measurement system performance (Phudng phap ap dung ky thuat théng ké bao dam chat lugng

dé danh gia tinh n&ng ctia hé thdng phan tich).

ASTM D 6792 Guide for quality system in petroleum products and lubricants testing !aboralories

(Huong dan hé thdng chéat lugng trong phong thir nghiém san pham dau md va chat bai tran).

‘A.2.3 Thuat ngi, dinh nghia
A.2.3.1 Djnh nghia

A.2.3.11
Sulfat vd cd (inorganic sulfate)

Géc sulfat (SO, ) c6 mat nhu axit sulfuric, mudi ion cla axit nay, hoic hén hop cia ca hai.

A.2.3.1.2

Clorua vd co (inarganic chloride)

Géc clorua (Cl ) 6 mat nhu axit hydrocloric, mu6i ion cGa axit nay, hodc hon hop cda ca hai.
A.2.4 Toén tat phudng phap tho

A.2.4.1 Mot luong nhé mau etanol bom truc tiép vao may sac ky ion co cdu tao thich hop theo
khuyé&n nghi ctia nha san xuat déi v8i phuong phap nay. Cac ion dugc tach ra khdi nhau dya trén
ai luc clia ching dé trao déi vi tri cla nhua theo ai luc clia nhua ddi v6i chat rlira giai. Bé Uc ché
lam tang do nhay cia phuong phap theo su tang d6 dan dién cla chat phan tich va theo su giam
dé dan dién cla chat rlfa gidi. Bo (c ché nay ciing chuyén chéat rla gidi va chat phan tich thanh
dang hydro tuong (ing cla cac anion. Cac anion dudc dinb lugng bang tich phan cac pic so sanh
voi duong hiéu chudn ngoai, va dudc bao cao theo mgrkg, hoac co thé chuyén ddi thanh mgiL.
Cac chat chudn hiéu chuin géc dudc chuan bi trong chat nén la nudc. Cac chat chudn higu chuan

bom vao da dugc chuan bi tif cac chat thich hap trong chat nén etanolic.
A.2.5 Y nghia va sir dung

A2.5.1 Etanol dugc st dung lam tac nhan pHa trén trong xang. Sulfat ¢6 trong can lang bo loc
bugi va can lang trong bo phun nhién ligu. Viéc chap nhan s dung etanol phu thugc vao

ham ludng sulfat va clorua.

A.2.5.2 Ham lugng sulfat va clorua, dugc do theo phudng phap nay, c6 thé sl dung nhu mét s6 do vé

kha nang chap nhan etanol di véi nhién liéu dong co danh Ifa phi hap véi tigu chuan nay.
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A.2.6 Cac anh hudng
A.2.6.1 Cac anh hudng cb thd do cac chat cé cling thdi gian luu sic ky ion, dac biét néu ching co
ndng dd cao so vai chat cdn phan tich. C thé pha lodng mau dé giam thiéu cac anh hudng.

A.2.6.2 Viing 16m nuéc (khoang trong hé théng, pic am nhu trén Hinh A.2.1) c6 thé gay anh hudng
dén mét s may phan tich. Ving 16m c6 thé dugc loai bd blng cach pha loang véi chat rifa giai.
Théng thutng, déi véi phép xac dinh clorua va sulfat, viing 18m nudc khdng gay can trd vi cac pic

clorua va sulfat cach xa vung 16m nudc,

A.2.6.3 Ludng vét clorua va sulfat dugc xac dinh trong phUdhg phap nay, c6 thé b: anh hudng
do stf nhiém ban tif dung cu thuy tinh, chat rira giai, thudc thlr, vv. Phai c3n than dé dam bao suf nhiém
ban & mitc thap nhat. Nén ding gang tay cao su hodc gang tay khéng cé xd vai dé tranh nhiém ban.
A.2.6.4 Batbudc phéi rlfa trudc cac binh chlfa mau bing nudc cét loai Il

A, 2 7 Thiét bi, dung cu

A 2 7.1 Cén phan tich, c6 kha nang can dén 100 g, chinh xac dén 0, (}00 1g.

A.2.7.2 Tu sdy. dugc diéu khién dén 110°C +5°C dé sdy natri sulfat va natri clorua.

A.2.7.3 Binh hut 8m, c¢b chira silica gel méi duge hoat hoa (hoac chat hit dm tuong duong) va chét
chi thi ham luong am.

A.2.7.4 Pipet hoac dung cu chuyén thé tich — Pipet thuy tinh Loai A hoéc loal tuong duong c6 dung
tich-1 mL va 5 mL ho&c pipet tu déng cé thé tich thay d&i dudc gén dau polyetylen diing mot lan.
A.2.7.5 Binh dinh muc — Loai A dung tich 25 rﬁL, 50 mL, 100 mL, 1 000 mL.

A.2.7.514 Binh chira, 1L, g6 ndp gén kin dé tranh bay hoi etanol.

A2.7.6 Sic ky fon — Hé théng phan tich vdi tat ca cac phu tung can thiét bao gém xy lanh, cét,
bé (fc ché va detector.

A.2.7.6.1 Hé thdng phun, c6 kha nang cap 20 uL vdi o chinh xac t6t hon 1 %, hoac theo hudng dan
clia nha san xuét doi vai phép xac dinh nay.

A.2.7.6.2 Hé théng bom, cé kha nang truyén luu lugng pha déng gilta 0,2 mL/phit va 2,5 mL/phat vai
dé chinh xac 18t hon 2 %, hodc theo hudng dan cla nha san xuat ddi vai phép xac dinh nay.

A.2.7.6.3 COt bdo ve, ding dé bao vé cot phan tich khdi céc thanh phan Ibi luu gitt manh. Dung
cac dia ly thuyét phy trg viéc tach sé tét hon.

A.2.7.6.4 Cot tach anion, ding 100 % dung moi thich hop va cd khd nang tach tét chat phan tich
(Hinh A.2.1).

A.2.7.6.5 Thiét bi tc ché anion, cd 3 khoang nhdi nhua trao déi cation (hay loai tuong duong) dung
100 % dung mai thich hdp. Thiét bi c ché dung axit khoang bat ky cho H' va bang dién / hod, lién tuc
tai sinh dang hydro. Can tuan theo cac khuyén nghi clia nha cung cép thiét bi sic ky ion.
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A.2.7.6.6 Detector dén dién, (dung lugng thap), nhiét do dugc kiém soat dén 0,01 °C, c6 kha nang do
it nhat tU 0 uS/em dén 1 000 uS/cm trén thang do.

A.2.7.6.7 Phan mém tich phan hoac hé thong dir liéu sdc ky, cd kha nang do dién tich pic va
thai gian luu, va hiéu chinh dir liéu phi hgp dudng nén sic ky.

A.2.7.7 Gang tay, loai cao su hodc khong co xg vai.

wh'em
|
2%
u
“ i
[
n |
:
2 =
¢ P
; £ 4 = i &
A E - ¥ £
F )
“ £
19 . B L MG R s Cangignee s o N e
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Hinh A.2.1 - Sic ky dé ion dién hinh clia dung dich cé chira 1 mg/kg cac anion khac nhau

A.2.8 Thudc thu, vat lidu

A.28.1 00 tinh khiét cda thubc thd — Sit dung cac hoa chat cép thuSc thir hodc cé dd tinh khiét cao
dé chuan bi tat ca cac mau, cac dung dich chuan, chat rlfa giai va dung cig'ch tai ché. Co thé s dung
cac cap khac, vai diu kién la thudc thlr c6 do tinh khiét dd cao, khi st dung khdng lam giam do
chinh xac cta pheép xac dinh.

A.2.8.2 Do tinh khiét cua nuoc, trir khi c6 qui dinh khac, nudc dudc hiéu & nudc loai Il theo
ASTM D 1193. Chuan bi va bdo quan chat rlfa giai theo cac yéu cau clQa thiét bi sac ky ion va cot
(vi du, loc, khif hoi doc, wv). |

A.2.8.3 Dung dich goc dém rira gidi, natri Ibicacbonat (NaHCO,) 1,0 mM va natri cacbonat (Na,CO,)
3,2 mM. Hoa tan 8,4 g + 0,000 5 g NaHCO, va 33,92 g + 0,000 5 g Na,CO, vao nudc cap thudc thif
trony binh dinh mic 1 L loai A va pha loang dén thé tich. Pha lodng 10,0 mL dung dich géc nay dén
1 L trong binh dinh mifc 1 L loai A bang nudc cédp thudc thir da khir khi. Dung dich rifa giai dugc
sl dung c6 thé khac nhau néu st dung hé théng khac ho%c cot phan tich khac. -

CHU THICH A.21  Co6 thé chudn bi cac thé tich khac cho dung dich gdc, sif dung ty 1& thudc thi thich hap. D6 voi
dung dich cot ban sin dang st dung, phai theo hudng dan cho tung loai.
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A.2.8.4 Dung dich phuc héi trc ché cho thiét bi tc ché — Axit sulfuric 0,1 M. Can than cho thém
334 mL axit sulfuric cap tinh khiét thuéc thlr (khéi lugng riéng tuong déi 1,84) vao khoang 500 mL
nudc thude thlr trong binh dinh méc 1 L. (Canh bao - Viéc nay sé lam cho dung dich rat néng.
DE dung dich ngudi truéc khi pha lodng dén thé tich 1 000 mL. Khéng bao gi6 dugc cho nudc vao
axit dam dac!). Pha loang dén 1 000 mL bang nuéc thudc thilr, ghi nhan dung dich la axit sulfuric
10,0 M. Pha loang 10,0 mL ndng dé nay dén 1 000 mL bing nudc thudc thir cho dung dich
c ché lam viéc 0,1 M cudi cung.

CHU THICH A.2.2 C6 thé chudn bi cac thé tich khac cho dung dich nay, sif dung ty I& thuéc terth|ch hap. F.)on vai
thiét bi ttc ché ban sdn dang st dung, phai theo hudng dan cho timg loai.

~A.2.8.5 Natri sulfat, khan, mic thudc thi, dé tinh khiét tSi thi§u 99 %. (Canh bao — Khong dugc nuét;
tranh tiép xuc néu khdéng can thiét).

A.2.8.6 Natri clorua, do tinh khiét t&i thiéu 99 %.

A.2.8.7 Etanol, bién tinh v6i metanol, hoac etanol cho y hoc, khan, bién tinh véi etyl axetat,
metylisobutyl keton va hydrocacbon naphta. (Canh bao — Dé chay; ddc; c6 thé gay hai hoac chét néu

nudt phai hoac hit vao; tranh tiép xuc vdi da).

A.2.9 Chuan hi dung dich tiéu chuan
A.2.9.1 Dung dich gbc

A.2.9.1.1  Dung dich géc sulfat trong nudc d€ pha cac dung dich tiéu chudn trong etancl,
2 000 mg/L — Can 2,95 g natri sulfat khan, chinh xac dén moét phan mudi clia miligam va chuyén
vao binh dinh mic 1 L (natri sulfat khan da khd, bao quan trong binh hat 4m). Thém nudc dé hoa
tan natri sulfat va pha dén thé tich qui dinh. Tinh néng do sulfat trong dung dich theo cong thic
A.2.1. C6 thé chudn bi thé tich khac clia dung dich géc, sir dung ty 1& thudc thir thich hop.

Sulfat géc trong nude (mg/L) = (g Na,S0,) (0,6764) (1 000 mg/g) / L (A.2.2)
trong do
g Na,S0, la khéi lugng tinh bang gam ctia Na,SO, dudc hoa tan trong 1L, va
0,6764  |a phan'tram khdi lugng sulfat trong Na,SO,.

A.2.9.1.2 Dung dich géc clorua trong nudc d& pha cac dung dich tiéu chudn trong etanol,
2 000 mg/L - Can 3,2’96.9 natri clorua khan, chinh xac dén mét phan mudi clia miligam va chuyén
vao binh dinh mifc 1 L (natri clorua khan da kho, bao quan treng binh hat 4m). Thém nuéc dé hoa
tan natri clorua va pha dén thé tich qui dinh. Tinh ndng dé clorua trong dung dich theo cong thic

A.2.2. C6 thé chudn b thé tich khac clia dung dich gbc, sif dung ty & thudc thir thich hop.

Clorua géc trong nude (mg/L) = (g NaCl) (0,6068) (1 000 mg/g) / L (A.2.2)
trong dé
g NaCl la khoi lugng tinh bang gam clia NaCl dugc hoa tan trong 1L, va

0,6068  la phan tram khdi lugng clorua trong NaCl.
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A.2.9.2 Dung dich chuan clorua va sulfat trong etanol — D& tranh bay hoi tron etanoi, dung dich goc

clorua va sulfat trong binh chifa cé ndp kin, theo Bang A.2.1 de dat dugc chét chudn mong mudn.
A.2.9.21 Chuyén dung dich géc clorua va sulfat (A.2.9.1) vao binh chifa 1 L theo cac thé tich da néu
. trong Bang A.2.1, va ghi lai khdi lugng cudi cing cla dung dich etanolic. Néng d6 sulfat va clorua cia

mdi chat chuin dude tinh theo cong thirc A.2.3 va A.2.4.

Chat chuin etanol sulfat {mg/kg) = Va x Ca/ W (A2.3)
Chét chuan etanol clorua (mg/g)= Vb« Cb/ W (A.2.4)
trong do

Va la thé tich clia dung dicﬁ géc sulfat trong nuéc (A.2.9.1.1), tinh bang mL,
Ca la néng do cua dung dich gdc sulfat trong nudc (A.2.9,1.1), tinh bang mg/L;
vb' 12 thé tich clia dung dich géc clorua trong nuée (A.2.9.1.2), tinh bén.g mL;
Cb  landng dé clia dung dich géc clorua trong nuéc (A.2.9.1.2), tinh bang mg/L; va
W 1& khéi lugng cudi clng cla dung dich tiéu chudn etanol, tinh bang g.
CHU THICH A23 Cach khac, cé léé’ s dung dung dich higéu cﬁuén gdc thuang phdm ban s3n. vdi didu kién 1a

dung dich dan xuat cha dung dich gdc ban ddu hoxc 1a vat ligu chudn dugc chimg nhan, va khéng cé cac chat
phan tich khac. X

Bang A.2.1 - Chuan bj chat chuin clorua va sulfat trong etanol

g —— —_— S e e L

J Dung dich tiéu rj*hué’n Etanol Dung dich goc Dung dich géc |
| o0 coniaay silfalig sl | 9 i |
_ g etano : { mL mL |
" 50 s 25 L 1
’ 20 -' 980 10 _ 10 :
10 ‘ 990 | 5 5 i
5 | 995.,0 2.5 25 :
‘ 1. J 999,0 0.5 05 '
0.5 t 9995 025 025 \

. ey 999,70 0,15 | 0.10

A.2.10 Hiéu chuan

A.210.1 Lap d5t sic ky ion theo su huéng dan cila nha san xuat. Khéng cho sén cac thong sé cu thé vi
cac thiét bi khac nhau sé doi hdi cac chat ria gidi, diéu kién luu luong va cai dat thiét bi khac nhalu.
Hiéu chuan sc ky ion vai it nhat nam muc sulfat va clorua, b3t dau tor gan sat, nhung trén giéi han
phat hién nho nhat, tiép theo xac dinh tiép dai lam viéc trong mau sé phan tich. Néng do cla
dung dich hiéu chudn phai chan trén, chan dudi dai du kién d6i voi cac mau dude phan tich, Mot hoac

nhiéu hon cac chit chudn dai trung binh ducc st dung dé xac nhan do tuyén tinh cla dudng hiéu chuan.
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A.210.1.1 Diéu kién séc ky ion dac trung:

Luu lugng: 0,7 mL/phat (ce/min)

Déng ic ché: 0,5 mL/phit d&n 1,0 mL/phat

Lugng méu: 20 ulL
Cé thé st dung diéu kién phan tich khac theo hudng dan cda nha san xuat, Didu quan trong la két qua
sac ky d6 co chira cac pic clorua va sulfat vi su phan chia dudng nén nhu trén Hinh A.2.1. Cac anion
khac vdi néng do dang ké c6 thé anh hudng dén phép do clorua va sulfat.
CHU THICH A2.4 Thé tich mau s& thay déi theo dung tich cat, d6 nhay va cac y&u t8 khac. Xem s8 tay huéng
dan thiét bi séc ky ion va théng tin vé cdt déi vdi cac chi tiét may dac biét.
A.2.10.1.2 Chi thiét 1ap dudng cong phan tich tai mét thang do detector da @4t ¢€ ngan ngifa su thay
dGi d d6c gay anh hudng dudng cong phan tich.
A.2.10.2 Biéu d8 hiéu chudn phan tich phai dudc kiém tra xac nhan hing ngay hoc bat ky khi nao
‘chay mAu; trudc khi phan tich mAu phai kiém tra do phan giai clia hé théng, hiéu chudn va dé nhay nhu
la mot phan cla qua trinh ki€m tra chat lugng (xem A.2.14).
A.2.10.3 Biéu dé hiéu chudn sulfat va clorua nén thuc hién lai sau bat ky su thay ddi dung dich
rlfta gidi sac ky ion theo A.2.8.3, dé thiét Iap lai thdi gian Iuu ion va d6 phan giai.
A.2.10.4 Phép do cac chat chudn hiéu chudn. Bom 20 uL méi dung dich hiéu chuan A.2.9.2 vao
sac ky ion, va tinh dién tich clia cac pic tuong Ung véi cac ion sulfat va clorua. Théng thuang,
md&i mét mau bom mét 1&n & d4. Nhung sau mdi 10 mau, can thuc hién hai phép do cho méi
dung dich, va tinh gia tri trung binh dién tich pic. Hai phép do phai trong pham vi 20 % ¢ta nhau.
Sac ky ion cla dung dich hiéu chudn 1 mg/kg dugc néu trong Hinh A.2.1 (cac anion khac sé
rita giai nhu da néu, néu cé). ‘
A.2.10.5 Xay dung biéu dd hiéu chudn sulfat va clorua bang cach tinh dién tich pic fuong (g voi
néng do ion sulfat va clorua. SUr dung héi qui tuyén tinh dé xac dinh dudng hiéu chudn thdng nhat, cac
dd thi phai c6 mot hé s6 tuong quan binh phuong tdi thiéu tuyén tinh 1a 0,99 hodc I6n hon. xem
Hinh A.2.2 va A.2.3. Hé s& tudng (mg cho méi ion, Rf, la dd doc clia dusng thdng dé thi higu chudn,
tinh bing mg/kg/sé d&m dién tich. '

CHU THICH A.2.5 Néu d8 thi clia cac gia tri dién tich pic tuong (mg vdi nong dé ion la khong tuyén tinh (hé s6
tugng quan phai it nhat 1a 0,99), phai kiém tra sai s6 cha qui lrinh, néu can, hiéu chudn lai bat dau tir A.2.9.
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Hinh A.2.2 - B3 thj hidu chudn clorua dién hinh Hinh A.2.3 - D thi hidu chuin sulfat dién hinh

A.2.11 Caéch tién hanh

A.2.11.1 L3y mau theo TCVN 6777 (ASTM D 4057) hodc ASTM D 4177, Mau phai dugc tron déu dé
dam bdo dong nhat. Ldy mau dai dién dé phan tich. Mau dudc chifa vao binh c6 nép kin khit (thudng 13
binh poiyetylen) dé tranh bay hai etanol. Ginh chifa mau khéng dudc chita can ling suifat. Néu binh chifa
da dugc rta sach bang nué.c, trude khi st dung phai rifa bang nudc cét ioai Il va lam khé.

A.2.11.2 Trén ky mau trong binh chira ngay trudc khi Iy ra lam mau phan tich.

A.2.11.3  Xac dinh gia tri mau trang bang cach phan tich mau etanol bién tinh dugc dung dé pha cac
mau chu&n theo qui trinh néu trong A.2.11.6 dén A.2.11.8.

A.2.11.4 Caidat sac ky ion theo huéng dan cta nha san xuat.

A.2.11.5 Can bang hé théng bang cach bom chat rifa gidi tir 15 phit dén 30 phat, cho dén khi nhan
dugc dudng nén én dinh.

A.2.11.6 Bat dau chay séc ky ion theo hudng dan cla nha san xuat.

A.2.11.7 Bom tryc ti€p 20 ul. mau etanol vao séc ky ion, va do dién tich pic tuang (ng véi anion cla
ion phan tich.

A.2.11.7.1 D& vdi hau hét cac mau, bom mot 1an la du. Tuy nhién d&i vai mau thit mudi, thuc hién
hai I&n bom va tinh gid trj trung binh dién tich cla pic tuong (mg véi cac ion clorua va sulfat. Hai s6 do
dién tich phai trong pham vi 20 % cla nhau. Ny cac dién tich khac nhau nhiéu hon 20 %, diing chay
maéu, cho dén khi cé thé dat dugce do 1ap lai it nhat 20 % dién tich.

A.2.11.8  Néu ndng dé cla anion dang phén tich vugt qua néng dd cta dung dich hiéu chuan
cao nhét, thi pha lodng dung dich mau bang etanol bi&n tinh thich hdp, va 1ap lai phép do

L&y hé s6 pha lodng trong phép tinh ndng dé sulfat trong mau etanol, va tinh hé sé& pha loang theo

céng thirc A.2.5.
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F=VFI Vi (A2.5)
trong do

F 12 hé s6 pha lodng;

vf la thé tich clia mau ban dau dudc pha loang, mL; va

Vi la thé tich cla dung dich cudi clng, mL.

A.2.12 Tinh toan két qua

A.2.12.1 Néng db sulfat va clorua trong mau etanol, tinh badng mg/kg (ug/g), dudc tinh theo
cong thirc A.2.6.

C=AxRf (A.2.6)
trong do

C la néng dé anion trong mau etanol, tinh bang mg/kg;

A la dién tich pic anion, tir sdc ky d6 ion trong A.2.11.7, s6 dém, va

Rf [& hé 6 tuong quan d6 thi hiéu chudn tir A.2.10.5, tinh bang mg/kg/sd dém.,
A.2.12.2 Don vi mg/kg (khéi lugng) co thé déi sang mg/L (thé tich) bang cach dling khéi lugng
riéng ctia cung etanol bién tinh cé mat trong mau, nhu trong cong thitc A.2.7. Khéi lugng riéng cla

etanol bié’p tinh c6 thé dudc do theo phudng phap ASTM D 4052.

Sulfat (mg/L) = Sulfat (mg/kg) x D (A.2.7)
trong Jdo
D la khéi lugng riéng cla etanol bién tinh, tinh bang g/mL.

A.2.13 Bao cao

A.2.13.1 Bao cao két qud néng dd clorua va sulfat chinh xac dén 0,1 mg/kg trén toan dai tif

0.5 mg/kg dén 50 mg/kg.
A.2.14 Kiém soat chat lugng

A.2.14.1 Kiém tra, xac nhan tinh nang cla thiét bi hoZc qui trinh thir bang phép phan tich mét
hodc nhiéu mau kiém tra chat lutong sau méi 1an hiéu chudn va it'nhat sau mdi ngay sl dung.
Vi du, mét mau kiém tra tét cé thé 1a mét mau etanol dai dién don 1€ (xem B.1.1.5), dudc phan tich
lap di lap lai theo cac qui trinh trong A.2.11.2 = A.2.11.7. Nhiing két qua nay dudc ghi trong biéu-

do kiém soat dé kiém tra tinh 8n dinh vé mat thang ké clia hé thang, nhu trong B.1.1.3.

A.2.14.1.1 Khi da cb cac tai liéu vé kiém soat chat lugng QC/ Dam bao chat luong (QA) cho cac dieu

kién thir nghiem, thi cé thé sir dung cac tai liéL nay dé khang dinh dé tin cay cla két qua thi.



TCVN 7716 : 2007

A.2.14.1.2 Né&u khong co cac tai lieu QC/QA cho diéu kién thlr nghiém. Phu luc B.1 cé thé dudc
ap dung nhu 12 hé théng QC/QA.

A.2.15 P& chum va dd chéch

A.2.15.1 D6 chum — Céac danh gia dé chum néu dudi day nhan dudc tir mot phong thd nghiém
tién hanh th cdc mau bay |an nhu da néu trong Bang A.2.2 trong cing mot ngay. do cling mét
ngudi phan tich va trén cling maot thiét bi.

A.2.15.2 D9 lap lai - B lap lai day du ap dung cho phuong phap nay sé dudc tinh toan sau khi
cb k&t qua nghign Gu lién phong.

A.2.15.3 Do tai ldp ~ Khong cé san cac dif lieu cho viéc céng bd do tai lap. D6 tai lap sé dudc
tinh toan tif chuong trinh thr nghiém lién phong. '
A.2.15.4 D6 chéch — Vi khong cb san vat ligu chuan dudc chitng nhan vdi gia tri da biét cla

suifat va clorua trong etanol, nén khéng xac dinh dudc d6 chéch clia phuong phap nay.

Bang A.2.2 - D chum clia phuong phap

i ‘ Clorua, mg/kg o Sulfat, mg/kg
i Giatithe | 0,76 | 9.99 0,75 ' 10,04
' Trung binh ! 0.75 10,17 , 0.77 ; 9.97
D6 Iech chuan - 0,017 | 0.089 | 0,007 | 0,019
RSD (%) | by | 0.88 : 0.94 019

———

A.3 Phuong phap xac dinh sulfat va clorua vé cd trong etanol bing sac ky ion sur

dung bém mau nudc

A.3.1 Pham vi ap dung

A.3.1.1 Phuong phap nay mé ta qui trinh sic ky ion dé xac dinh ham lugng clorua va sulfat vé co
cla etanol bién tinh khan va ngam nudc. Phuong phap nay ap dung phan tich méu etanol (d&c biét
la etano! dap (ng tiéu chudn nay) co chita ion clorua vé ¢d ti 0,5 mg/kg d&n 50 mglkg va ion
sulfat vé co tir 0.5 mg/kg dén 20 mglkg. Mau etanol dugc bay hoi d&n khd can va hean nguyén

trong nudc dé bom vao séc ky ion.

A.3.1.2  Su rda giai dong thdi clia cac ion khac c6 thé anh hudng dén viéc xac dinh sulfat va

clorua. D€ tranh &nh hudng nay can phai phan tich thém ion dang xac dinh,

A.3.1.3 Cac gia tri tinh bang don vi SI. Cac gia trj ghi trong ngodc don ding dé tham khao.
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A.3.1.4 Tiéu chudn nay khéng dé cap dén tat ca cac van dé lien quan dén an toan khi sl dung.
Ngudi sif dung tiéu chudn nay c6 trach nhiém thiét iap cac ngu'yén tic vé an toan va bao vé sic
khoé cing nhu kha nang ap dung ph hop véi cac gidi han quy dinh trudc khi dua vao si dung.
Trude khi st dung phai xem xét tinh doc hai clia cac thudc thif va vat liéu (xem TCVN 5507).

A.3.2 Tailiéu vién dan
Cac tai lieu vién dan sau day 1a rdt can thiét khi ap dung tiéu chudn nay. D& vai cac tai liéu
vién dan ghi ndm ban hanh thi ap dung ban dugc néu. Béi véi cac tai lieu vien dan khong ghi ndm

ban hanh thi ap dung phién ban méi nhat, bac gdm ca cac ban sira déi (néu cb).
TCVN 5507 Hoa chat nguy hiém — Qui pham an toan trong s&n xuét, kinh doanh, sif dung,
bao quan va van chuyén.

ASTM D 4177 Practice for automatic samplihg of petroleum and petroleum products

(Phuong phap 1ay mau tu ddng ddu mé va cac san pham dau md).

ASTM D 5827 Test method for analysis of engine coolant for chloride and other anions by ion
chromatography (Phuong phap phan tich clorua va cac anion khac trong chéat 1dng lam mat
d{)ng' cd bang séc ky ion). '

ASTM D 6299 Practice for applying statistical quality assurance techniques to evaluate analytical
measurement system performance (Phuong phap ap dung ky thuat théng ké bao dam chat lugng
dé danh gia tinh nang cla hé théng phan tich).

ASTM D 6792 Guide for quality system in petroleum products and lubricants testing laboratories

{Hudng dan hé théng chét lugng trong phong thir nghiém sdn phdm dau mo va chét boi tran).
A.3.3 Thuat ngir, dinh nghia
A.3.3.1 DBinh nghia

A.3.3.1.1
Sulfat vo cog (inorganic sulfate)

Géc sulfat (SO, ) cé mé&t nhu axit sulfuric, mudi ion cla axit nay, hodc hén hgp cla ca hal.

A3.3.1.2
Clorua vo cd (inorganic chloride)

Géc clorua (CI') cé mat nhu axit hydrocloric, muéi ion cla axit nay, hodc hén hgp cua ca hai.

A3.4 Toém tat phuong phap

A.3.4.1 Can midt lugng nhd mau etanol va cho bay hoi dén kho bang mot thiét bi gia nhiét va co
déng nitd thdi vao iau. Can ldng duge hoa tan trong nudc khit ion loai Il. Dung dich nay dudc bom

vao sac ky ion bao gém cot trao d8i ion thich hap, thiét bj (c ché va cho vao detector dan dién.
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Cac ion dugc tach dua trén su khac biét gitta ai luc clGa ion vdi vi tri trao d8i cla nhya ddi véi a1 luc
cla nhua vdi chat ria gidi. Thiét bi (e ché lam tang do nhay cha phuong phap do vira tAng d6 dan
dién clia chat phan tich va vifa giam do dan dién cla chat rlfa giai. Thiét bi (¢ ché chuyén ddi chét
rlta giai va chat phan tich thanh dang hydro axit tuong (ng. Céc anion trong mau nudc duge dinh
lugng béng tich phan cdm (ng so véi dudng hidu chuan ngoai, d&i véi méi ion dugc tinh theo mg/L.
hodc cé thé chuyén déi thanh khéi lugng dua trén don vi dang sif dung khéi lugng ban dau cla
mau etanol, va dugc bao cao la mg/kg. Cac dung dich hiéu chudn dugc chudn bi tir nhitng mudi

thich hgp hoa tan trong dung dich nudc.

A.3.5 Y nghia va sir dung

A.3.5.1 Etanol dugc slf dung lam tac nhan pha trén trong xang. Sulfat dugc tim thay trong
can lang bd loc bugi va c&n lang bd phun nhién liéu. Viéc chap nhan st dung etanol phu thudc vao

ham lugng sulfat v a clorua.

A.3.5.2 Ham lugng sulfat va clorua, dugc do theo phuong phap thlr nay, cé thé duge st dung lam
phép do kha nang chap nhan etanol dung cho nhién ligu dong cd danh Ita 7 hl hop véi ASTM D 4806.

A.3.6 Cac anh hudng

A.3.6.1 Cac anh hudng co thé do cac chat c6 cing thdi gian Iuu sic ky ion, dac biét néu chung ¢

nong 46 cao so v8i chat can phan tich. Cé thé pha loang mau dé gidm thi€u cac anh hudng.

A.3.§.2 Vung 16m nudc (khoang tréng hé thdng, pic &m nhu trén Hinh A.3.1) ¢6 thé gay anh hudng
dén mot s& may phan tich. Ving I18m cé thé dudc loai bd béng cach pha lodng vdi chat rira giai
Thong thudng, doi vdi phép xac dinh clorua va sulfat, viing 16m nudc khéng gy can trd vi cac pic

clorua va sulfat cach xa ving 16m nudc.

A.3.6.3 Ludng vét clorua va sulfat duge xac dinh trong phudng phap nay, co thé bi anh hudng
do sif nhiém ban tir dung cu thuy tinh, chat rla giai, thudc thlr, v.v... Phai c4n than & ddm bao ring su
nhiém ban & mitc thdp nhat ¢6 thé. Gang tay cac su hosc gang tay khéng cé xd vai dude khuyén ding

dé tranh nhiém ban.

A.3.6.4 Bat budc phai rlra trtdc cac binh chita chudn bi mau,bing nudc khir ion.

A.3.7 Thiét bj, dung cu

A.3.7.1 Can phén tich, c6 kha nang can dén 2 000 g, véi do chinh xac dén 0,01 g.

A.3.7.1.1 Can phan tich, c6 khad nang can déri 100 g, véi dd chinh xac dén 0,000 1 g.

A.3.7.2 Tu sdy, duoc diéu khién dén 110 °C + 5 °C dé say natri sulfat va natri clorua.

A3.7.3  Binh hut &m, éé chita silica ge! m& ‘dlfQC heat hoa (ht;é_éc chat hut 8m tuong ducng)

vai chat chi thi ham lugng m.
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A.3.7.4 Pipet hoac dung cu chuyén thé tich — Pipet thuy tinh Loai A ho#c loai tuong duong dung tich
2,0 mL hoc pipet ty dong dudc gén véi ddu polyetylen ding mét lan.

A.3.7.41 Xy lanh nhya, loai 10 mL, d'fmg moét 1an, khong bat budc 1ap vdi xy lanh loc 1oai 0,2 um
(phai khdng co clorua va sulfat).

A3.75 Lo thuj tinh , nhd c6 nép van, dung tich 15 mL.

A.3.7.6 Khdi gia nhiét, cb kha niang da lo thu.s'! tinh 15 mL va gia nhiét dén 65 °C,

A.3.7.6.1 Khinitg, ¢ d6 tinh khiét cao.

A.3.7.7 Binh dinh muc — Loai A, dung tich 1L.

A.3.7.8 May sdc ky ion — Hé thdng phan tich cling tat ca cac phu ting can thiét bao gom xy lanh, cot,
thiét bi Uc ché, khi va detector. N&u cé thé thi nén ding bom 2 kénh chét rira gidi dé nang cao tudi tho
va tinh nang ctia cbt.

A.3.7.8.1 Hé théng pht)n. ¢6 kha nang truyén 25 pl véi dd chinh xac tét hon 1 %.

A.3.7.8. 2 Hé théng bom, c6 kha ning truyén luu lugng pha dong gidra 0,5 mL/phut va 1,5 mL/phut vai
do chmh xac cac han 5 %.

A.3.7.8.3 Cot bdo vé, dung dé blo vé cot phan tich khdi cac thanh phan bi Iuu gilt manh, Cac dia
ly thuyét phu trg gitp cho viéc tach tot hon. '

A.3.7.8.4 Cot tach anion, cé kha nang tach tot chat phan tich (xem Hinh A.3.1).

A.3.7.8.5 Thiét bi uc ché anion, thiét bi ('c ché mang micro hodc tuong dudng. Cot trao déi cation
trong dang hydro d dudc s dung thanh céng, nhung doi héi can phai phuc hoi theo chu ky. Pidu nay
dugc chi ra bdi do dan cla nén cao va pic phan tich thap.

A.3.7.8.6 Delector dan dién. dung tich nhd (< 2 ul) va luu lugng thap, nhiét G6 dugc bl, cé kha nang
do it nhél tU 0 uSicm dén 1 000 pS/cm trén thang do.

A.3.7.8.7 Phdn mém tich phan hodc hé théng dir liéu sdc ky. cd kha nang do dién tich pic va
thai gian Iuu, va higu chinh diZ liéu phi hop dusng nén sic ky d5.

A.3.7.9 Gang tay, loai cao su hoac khang cé xd vai.

A.3.8 Thudc thu

A.3.8.1 B0 tinh khigt cda thudc thir — st dung cac hoé chét cdp thudc thir hodc tinh khiét cao dé
chudn bi {4t ca cac mau, cac dung dich chuan, chat ria giai va dung dich tai ché. Tru khi cd qui dinh
khac, tat ca cat thudc thlr phit hgp véi qui dinh hién hanh. Cé thé sl dung cap khac, véi di€u kién la khi
st dung khong giam dd chinh xac ctia phép xac dinh,

A.3.8.2 D¢ tinh khiét cda nudc, tri khi cé qui dinh khac, nudc phai dudc hiéu 1a nudc cap thude thu
nhu @3 qui dinh loai Il trong ASTM D 1193. Nudc phai phl hop véi tat ca thiét bi sac ky ion va cac yéu

cau ctia cot (vi dy, loc, khir khi, vv) dé chudn bi va bao quan chét rlfa giai.
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A.3.8.3 Dung dich géc dém rira gidi, natri bicacbonat (NaHCQ,;) 1,5 mM va natri cacbonat
(N'a;,CO;) 1,2 mM. Hoa tan 2,5203 g + 0,000 5 g NaHCO, va 2,5438 g + 0,000 5 g Na,CO, vao
nuéc thude thlr trong binh dinh mic 1 L loai A va pha loang dén thé tich. Pha loang 100,0 mL
dung dich géc nay dén 2 L trong binh dinh mc 2 L Loai A bang nudc cap thube thlr da khl khi.
pH cla dung dich géc la 10,1 dén 10,3. Dung dich rlfa giai dugc s dung cb thé khac nhau néu
sif dung hé théng hoac cét phan tich khac.

CHU THICH A.31  Thé tich khac clia dung dich géc cé thé ducc chudn bj bing cach sir dung ty l& thudc thir
thich hdp. Theo hudng dan riéng ddi véi dung dich nay tir nha cung cép cot dang dude sl dung.

A.3.8.4 Dung dich uc ché cho thiét bi trc ché mang — axit sulfuric 0,025 N. Thém can than 13,7 mL axit
sulfunc cdp tinh khiét thude thir (khéi lugng riéng tudng déi 1,84) vao khoang 500 mL nudé cép thudc thir
trong binh dinh mixc 1 L. (Canh bao - Viéc nay sé& lam cho dung dich rat néng. D& dung dich ngudi trudc
khi pha loang dén thé tich 1 000 mL. Khong dudc cho nudc vao axit dam dac ). Pha loang dén 1 000 mL

b&ng nudc, ghi nhan dung dich 1a axit sulfuric 0,50 N. Pha lodang 100 mL néng d6 nay dén 2 000 mL bing
nudc cap thudc thir d& c6 dung dich (¢ ché lam viéc cudi cling.
CHU THICH A.3.1 Co thé chudn bi cac thé tich khac cho dung dich gée, sif dung ty 1& thudc thir thich hap. D6 vai

dung dich cot ban sin dang sir dung, phai theo huéng dan che ting loai.

A.3.8.5 Natri sulfat, khan, cap thudc thir, do tinh khiét t&i thiéu 99 %. (Canh bao — Khéng dudc nudt:

tranh tép xuc néu khéng can thiét).

A.3.8.6 Natricloruacdp thuéc thy, do tinh khiét t6i thiéu 99 %.

A.3.8.7 Etanol, bién tinh vi metanol, hoac etanol dung cho y hoc, khan, bién tinh véi etyl axetat,
" metylisobutyl keton va hydrocacbon naghta. (Canh bao — Dé chay; doc; co thé gay hai hoac chét néu

nudt phai hodc hit vao: tranh ti€p xic véi da).

A.3.9 Chuin bi dung dich tidu chuan

£.3.9.1 Dung dich géc

A.3.9.1.1 Dung dich géc sulfat, 2 000 mg/l. - D& dam bao khd, can cho natri sulfat khan (5 g) vao
16 say & 110 °C it nhat trong mot gid, dé ngudi va gilt trong binh hat 4m. Can 2,95 g natri sulfat khan,
chinh xac dén mot phan mudi cia miligam v& chuyén vao binh dinh mic 1 lit. Thém nudc loai Il dé
hoa tan natri sulfat va pha dén thé tich. Tih néng do sulfat trong dung dich theo cong thic A.3.1.

Thé tich khat cta dung dich géc co thé dudc chudn bi bang cach sif dung ty 1& thudc thir thich hop.
Goc sulfat (mgiL) = (g Na,S0,) (0.6764) {1 000 mg/g) " (A.3.1)
trong dé
g Na, SO, 1a khai lugng tinh bang gam clia Na,SO, dugc hoa tan trong 1 L, va

06764 la phan tram khoi lugng sulfat trung Na.SO,.
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A.3.9.1.2 Dung dich géc clorua, 2 000 mg/L — D& dam béo kho, can cho natri clorua (5 g) vao 16 say &
110 °C it nh&t trong mét gid, d€ nguai va gilf trong binh hat &m. Can 3,296 g natri clorua, chinh xac dén
mot phan mudi clia miligam va chuyén vao binh dinh mifc 1 L. Thém nudc loai Il 48 hoa tan natri clorua
va pha dén thé tich. Tinh ndng d6 clorua trong dung dich theo céng thitc A.3.2. Thé tich khac cla
~dung dich géc c6 thé duoc chudn bj bang cach st dung ty 1é thudc thir thich hop.
Géc clorua (mg/L) = (g NaCl) (0,6068) (1 000 mg/g) / b (A.3.2)

trong 46
g NaCl  |a khéi lugng tinh bang gam clia NaCl duge hoa tan trong 1L, va
0,6068 la phan trdm khdi Iugng clorua trong NaCl.

A.3.9.2 Dung dich chuén clorua va sulfat trong nuc'}c'— pé dat' dugc tiéu chudn mong mudn, cho nudc
loai I, dung dich clorua va sulfat gdc vao binh dinh mic thuy tinh 1 L, theo Bang A.3.1. Dung dich

tiéu chudn nay nén loai bd va pha lai hang thang.

Béng A.3.1 - Chudn bi thé tich dung dich tiéu chuan clorua va sulfat trong nudc loai Il

- 1

| Dung dich tiéu chuan clorua va sulfat Dung dich géc clorua ; Dung dich Qé‘c sulfat
mg clorua va sulfatlit nudc ) mL mL
chi 50 CI” 25 2
20 10 10
f 10 5 5
‘ 5 25 25
| 1 05 . 05
| 0,5 0,25 5 0.25
. 0,3 0,15 1 0.15 i

A.3.9.21 Cho dinh lugng dung dich gdc clorua va sulfat (A.3.9.1) vao binh dinh mdc, trén theo dinh
Iugng bang nudc loai Il phdl hgp qui dinh vai Bang A.3.1. Can than do thé tich chinh xac clia cac dung
dich gdc clorua va sulfat duge thém vao binh dinh mic, va dung nudc loai Il thém vao binh d&n 1,00 lit

Nong @6 clorua va sulfat cla méi tiéu chuan dugc tinh theo céng thifc A.3.3 va A.3.4.

Sulfat trong tiéu chuan (mg/Lit) = Va x Ca/ V (A.3.3)
Clorua trong tiéu chuan (mgiLit) = Vb x Cb / V (A.3.4)
trong dé

Va  lathé tich cla dung dich géc sulfat (A.3.9.1.1), tinh bang mL;
Ca - landng dd clia gée sulfat (cong thirc A.3.1), tinh bang mg/L;
Vb Iathé tich clia dung dich géc clorua (A.3.9.1.2), tinh bang mL;

Cb la nbng do cla gbe clorua (céng thirc A.3.2), tinh bang mg/L; va

V- lathé tich cudi cung clia dung dich tiéu chudn, tinh bang L.
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A.3.9.2.2 Co thé sir dung bdi s6 hay phan s& clia cac gia tri Bang A.3.1 dé chudn bi cac thé tich
tiéu chuan khac nhau, nhung van sif dung cong thifc A.3.3 va A.3.4 dé tinh ndng dé ion tiéu chuan.
CHU THICH A 3.3 Cach khac, cé thé sir dung dung dich hiéu chudn géc thuong phdm ban sén, vai diéu kién la

dung dich din xuat cha dung dich géc ban dau hoic 1a vat liéu chudn dugc chimg nhan. va khdng co cac chat
phan tich khac.

A.3.10 Hiéu chuan

A.3.10.1 Léap dat sic ky ion theo hudng dan ctia nha san xuat. Khéng cho sén cac thdng s6 cu thé vi
cac thiét bi khac nhau sé ddi hdi cac chit rira gidi, diéu kign luu Ivgng va cai dat thiét bi khac nhau.
Hiéu chufn sdc ky ion vdi it nhat nam mic sulfat va clorua, bat dau g&n sat, nhung trén gi¢i han phat
hién nhd nhat, va xac dinh tiép dai lam viéc trong mau thudng xuyén dudc phan tich. Néng dé clia dung
dich hiéu chugn phai chan trén, chdn dudi dai dy kién déi vdi cac mau duge phan tich. M6t hodc nhiéu
hon cac chat chudn dai-trung binh dudc s dung d& xac nhan do tuyén tinh cla duding hiéu chudn.

A.2.10.1.1 Diéu kién sac ky ion d4c trung:

Luu lugng: 2 mL/phit (cc/min)

Déng e ché: 2 mL/phit {cc/min)

Lugng mau: 50 pl
Co thé sir dung diéu kién phan tich khac theo hudng dan clia nha san xUat. Diéu quan trong 12 két qua
séc ky dé.¢é chira cac pi’c clorua va sulfat vai su phan chia duéng nén nhu trén Hinn A.3.1, Cac anion

khéc véi ndng d6 dang ké cé thé anh hudng dén pheép do clorua va sulfat,

CHU THICH A3.4  Thé tich mau sé& thay ddi theo dung tich cét, dd nhay va cac yéu 16 khac. Xem sé tay
nUGng dan thiét bi sic ky ion va thong tin vé cot ddi vdi cac chi tiét may dac biét.

1007
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Hinh A.3.1 ~ Sic ky ion dién hinh cia dung dich chira 5 mgikg clorua, phosphat, sulfat

A.3.10.1.2 Budng hiéu chudn phan tich phai dugc thiét 1ap chi & mét thang do detector dudc ca dat

d€ ngan ngira thay d8i dé déc anh hudng dudng cong phan tich
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A.3.10.2 Db thi hidu chudn phan tich phai dudc kiém tra xac nhan hang ngay hoic khi chay mau.,
. Trudc khi phan tich mau phai kiém tra hé théng phan gidi, hiéu chudn va do nhay nhu mot phan cua
qua trinh kiém tra chat lugng (xem A.3.14).

A.3.10.3 B3 thi hiéu chudn sulfat va clorua nén 1ap lai sau bat ky su thay d6i nao dung dich rifa gidi

séc ky ion theo A.3.8.3, dé thiét lap lai thoi gian \uu va dd phan giai.

A.3.10.4 Cach do cac dung dich chudn hiéu chuan: Bom 25 uL mdi dung dich hiéu chudn A.3.9.2 vao
s&c ky ion, va tinh dién tich cac pic tuong (ng vdi cac ion sulfat va clorua. Sac ky do ion cla

dung dich hiéu chudn sulfat va clorua 5 mg/L trong nudc dugc néu trong Hinh A.3.1.

A.3.10.5 Xay dung d8 thi higu chudn tir phép do dién tich pic bang cach v& s& dém dién tich pic tuong
{ing véi ndng dé ion sulfat va clorua. Si dung hdi qui tuyén tinh dé xac dinh dudng hiéu chuan
thang nhat, cac dé thi c6 mét hé s6 tuong quan binh phudng téi thi€u tuyén tinh la 0,99 hodc 16n hon,
xern Hinh A.3.2 va A.3.3. Hé s tin hiéu cho méi ion, Rf, ta do déc clia dudng thdng db thi hiéu chudn,
tinh bang mg/L/sd dién tich. '

CHU THICH A.3.5 N&u dé thi cla gia tri dién tich pic co hé s6 binh phuang t6i thiéu nhd hon 0,99, thiét by va cac
dung dich hiéu chudn phai dudc kiém tra sai s6, va néu can, qui trinh higu chudn phai duoc I3p lai bat dau tir A.3.9.

A.3.11 Cach tién hanh

A.3.11.1 Ly mau theo ASTM D 4057 hodc ASTM D 4177. Mau phai dugc tron déu, dam bao
déng nhat. ‘Lay mau dai dien dé phan tich. Mau nén Idy vao binh chla (16t nhat la binh bang
polyetylen), gan kin t6t dé tranh su bay hoi etanol. Binh chifa mAu khong dudc chira can 1ang sulfat
ho#c clorua. Né&u binh chita da dude rifa sach bang Inuc’ic, trude khi s dung phai rlfa bang nudc loai |

va lam kho.

A.3.41.2 Tron kj mau trong binh chifa ngay trudc khi lay ra lam mau phan tich.

A.3.11.3 Cho khoang 2 mL mau thif etanol vao lo thuy tinh 15 mL sach, khd, da tris bi khong van nép
kin. Can khdi Jugng mau thir chinh xac dén 0,0001 g va ghi khdi lugng nay la We.

CHU THICH A.3.6 Khong cham ngén tay tran vao lo thuy tinh da can. St dung gang laly khéng vai xg hoac kep.
A.3.11.4 Dat lo thuy tinh c6 m&u Ién khdi ndng 65 °C va thé;i déu déu mot dong nitd vao mau. DE mau

khé hoan toan, mat khoang 5 phut dén 10 phat. Khi da hét tat ca chat Iong, chuy&n lo thuy tinh ra kho
khéi nong va dé ngudi & nhiét do phong (60 “F - 80 °F).

A.3.11.5 Can than cho 2,00 mL nudc loai Il vao mau da kho. Thé tich nay dudc ghifa Vw. Gan kin lo

thuy tinh bing nap vén, va lic lo tur t d& hoa tan tat ca cac mudi dang ran.
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A.3.11.5.1 LaplaitrA.3.11.2 dén A.3.11.3 ddi vai tat ca cac mau phan tich.

CHU THICH A3.7 C6 thé con can déu nhe tir chat bién tinh etanol. Khng quan tam vé can nay néu né la mang
méng, vi sulfua hoac clorua trong d6 s& dudc chiél vao pha nudc. N&u cb nhiéu can, trude khi cho nudc vao,
khang dun séi mau thir méi cho dén kho.

A.3.11.6 Lap dat sic ky ion theo hudng dan clia nha san xuat.

A.3.11.7 Can bing hé thdng bang cach bom chat rira gidi tir 15 phut dén 30 phat, cho dén khi nhan

duge dudng nén &n dinh.

A.3.11.8 Bat dau chay sic ky theo hudng dan clia nha san xuat.

A.3.11.9 Bom 25 pL dung dich mau A.3.11.5 vao sac kv, va do dién tich cac pic tuang (mg véi cac ion
clorua va sulfat.

A.3.11.9.1 D6i v&i hau hét cac mau, bdm mau mét 1an 1a du. Tuy nhién d6i vai moi mau the musi |
thuc hién hai lan bom va tinh gia tri trung binh cla pic tuong (g vai cac ion clorua va sulfat. Hai phép
do dién tich pic phai trong pham vi 20 % clia nhau. Néu cac dién tich khac nhau nhiéu hon 20 %, thi
khéng tiép tuc mau dang chay, cho d&n khi cé thé dat dugc [8p lai it nhat 20 % dién tich.

A.3.11.10 N&u dién tich pic clia mau sulfat hoac clorua vugt qua dung dich hidu chuin ion cao nhat,

chuan bi mdu mai trong A.3.11.3, stf dung it hon 2 mL mau va phan tich lai.
A.3.12 Tinh toan két qua

A.3.12.1 Nong do sulfat va clorua trong mau etanol ban dau, tinh bang mg/kg (1g/g). dude tinh
theo céng thic A.3.5.

C = (A x Rf) x (Vw | We) , (A.3.5)
treng dé

C la ndng dd anion trong mau etanol ban dau, tinh bang mgrkg;

A la dién tich pic anion, tif sac ky do ion tronéj A.3.11.9, tinh bang s& dém;

Rf  1a hé s6 tin hiéu d6 thi hiéu chudn tir A.3.10.5, tinh bang mg/L/sé dém;
We  la khéi lugng clia mau etanol ban dau tir A.3.11.3, tinh bang g va

Vw  la thé tich nudc dugc cho vao trong A.3.11.5, tinh bang mL.

A.3.13 Bao cao

A.3.13.1. Bao cav két qua 1éng do clorua va suifat chinh xac dén 0,1 mg/kg trén toan dai tu
0,5 ~1g/kg dén 50 mg/ky.
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1 2 3 4

Dién tich pic sulfat

" Hinh A.3.2 - B3 thi hidu chuin sulfat dién hinh

Hiéu chuin clorua clia phuong phap sic ky ion

2

Néng dé clorua (ug/mL)

2 . 3 4 - &

Dién tich

Hinh A.3.3 - D4 thj hiéu chudn clorua dién hinh

39



TCVN 7716 : 2007
A.3.14 Kiém soat chat lugng .

A.3.14.1 Xac nhan tinh nang cla thiét bj hoac qui trinh thdr bAng phép phan tich mdt'hoac nhiéu
mAu kiém tra chat lugng sau mbi 1an hiéu chuin va it nhat sau mdi ngay s dung. Vi du, mot mau
kiém tra t&t co thé 14 mét mau etanol dai dién don 1é (xem B.1.1.5), dudc phan tich lap di lap lai
theo cac qui trinh trong A.3.11.2 - A.3.11.9. Nhing két qua nay duge ghi trong pidu do kiém soat
dé kidm tra hé théng vé dd &n dinh thong ké, nhu trong B.1.1.3.

A.3.14.1.4 Cac mau.kidm tra co thé dugc chudn bi trong etanol. Cho mot lugng gbc suifat va

clorua trong nudc vao etancl tinh khigt hoac bién tinh theo Bang A.3.2 va khoi luong tong cla
dung dich etanol dugc ghi lai la W. N&ng do ion dude tinh theo ¢cdng thic A.3.6 va A 3 7. Sau do
mau kiém tra trong Bang A.3.2 dudc phén tich theo cac qui trinh trong A.3.11.2 — A 3 11.9. Cac
két qua nay dudc ghi lai trong bleu dd kiém soat dé kiém tra hé théng vé do 8n dinh thang ke,

nhu ireng B.1.1.3,

Etanolic sulfat trang tiéu chudn (mg/L) = Va x Ca = 107/ W (A.3.6)
Etanolic clorua trong tiéu chuén (mgil) = Vb > Cb x 1073/ W (A.3.7)
trong do

Va  lathé tich cla dung dich géc sulfat (A.3.9.1:1), tinh bang mL;

Ca  landng do cla gdc sulfat (cong thiic A.3.1), tinh bang mg/L;

Vb lathé tich ctia dung dich clorua goc (A.3.9.1 .2),‘ tinh bang mL;

Cb  landng do clia gbc clorua (cong thifc A.3.2), tinh bang mgfL; va

W ia khdi ludng cué_i.i cling clia dung dich tiéu chudn (etanol va phén lugng dung dich gdc

trong nuéc), tinh bang kg.

Bang A.3.2 — Miu kiém tra etanolic clorua va sulfat

Dung dich tiéu chuan | ) 2| .o
clorua va sulfat Kh&i lwgng etanol, | Dung dich cloruagéc, | Dung dich sulfat goc, |
mg clorua va sulfat’kg etanol | 9‘ - __| _ ______M_!“L mL ‘
chi 50 mg/kg CI 97500 25 _ ‘
20 980,00 10 10 ‘
10 990,00 ‘li 5 5 !
5 995,00 | 2.5 2.5 I'
1 999,00 ! 0.5 i 05
05 999,50 | 025 . 0.25
03 ' 999,70 ' 0,15 0,15
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A.3.14.2 Khi da c6 cac thd tuc vé ki€m soat chat luong QC/ Dam bao chat lugng (QA) cho
diéu kién thlr nghiém, thi cé thé sif dung cag thi tuc nay dé khang dinh dé tin cay cta két qua thir.

A.3.14.3 Né&u khéng co6 cac thi tuc vé QC/QA cho didu kién thi nghiém. Phu luc B c6 thé dugc:
ap dung nhu 1a hé théng QC/QA.

A.3.15 Do chum va dé chéch

A.3.15.1 D6 chum - Bd chum néu dudi day nhan dugc tU mét phong thlr nghiém: cac mau
chi dinh dugc phan tich ba |an trong cting mét ngay, do cliing mét ngudi phan tich va trén cling mét
thiét bi. Danh gia dé chum- ddi vdi cac mau nay dugc néu trong Bang A.3.3. Hién nay khong co
san cac sé liéu do chum bd sung cho phuaong phap.

A.3.15.2 D4 1ap lai — PO lap lai ddy dd cha phudng phap nay sé dudc tinh sau cac nghién clu
lién phong.

A.3.15.3 D0 tai lap — Khong cé san cac dif lieu dé cong bo do tai lap. Qui dinh vé do tai 1ap thich
hop sé dudc tinh tir két qua lién phéng thit nghiém.

A.3.15.4 D¢ chéch — Vi khong c6 s&n vat liéu chudn so sanh dugc chap nhan co gia tri da biét cla’

sulfat va clorua trong etanol, nén khdng xac dinh duge do chéch cla phuang phap nay.

Bang A.3.3 - D5 chum cuta phuong phap

Sulfat, mg/kg . Clorua, mg/kg
Ludng cho vao, - . '
mg/kg Gia tri trung binh D6 léch chuan Gia tri trung binh D& léch chuan
do dudc ~ do dudc
1.00 1,28 0,04 0,97 0.03
1,60 1,57 0,18
4,13 4,06 0.05

8,27 8.50 0.06
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Phu luc B

{tham kho)

B.1 Théng tin thém cho cac phu luc A.1, A.2 va A.3
B.1.1 Kiém soat chat lugng

B.1.1.1 Xac nhan tinh nang cla thiét bi hosc qui trinh kiém tra bing cach phan tich mau kiém soat

chéat lugng (QC).

B.1.1.2 Trubc khi giam sat qua trinh do, ngudi thuc hién phuong phap thif can xac dinh gié tri trung binh
va gidi han kiém soat clia mau QC (xem ASTM D 6299, ASTM D 6792 va ASTM MNL 7).

B.1.1.3 Ghi chép cac k8t qué QC va phan tich bang bié’q dé kidm soat hoac ky thuat théng ké
twong duong dé danh gia tinh hinh kiém soat théng ké cla tdng qua trinh thir nghiém (xem ASTM
D 6299, ASTM D 6792 va ASTM MNL 7). Bat ky s6 liéu ngoai tdm ki€ém soadt nao cing
phai diéu tra nguvén nhan géc 8. Céc két qué diéu tra nay cé thé dan dén viéc hiéu chudn lai thiét bi,
nhimg khong bat budc. '

B.1.1.4  Néu trong phuong phap thif khdng cé cac yéu cau rd, thi tan suat thir QC phu thudc nhiéu
vao do t6i han chat ludng cdn do, tinh 8n dinh cla qui trinh thi va cac yéu cdu cla khach hang.
Thong thusng, mau QC dugc phan tich hang ngay trén cac mau thudng xuyén. Tan suat QC cb thé
tdng néu s luong mau dugc phan tich thugng xuyén 16n. Tuy nhién, khi chitng minh dugc rang phép
thit nam trong tam kiém soat théng ké, tan suat thit QC co thé dudc giam xudng. DS chum mau QC
phai dugc kiém tra so véi dd chum phudng phap thit ASTM dé dam bao chat luong di liéu.

B.1.1.5 Khuyén cao, loai madu QC dugc kiém tra déu dic phai dam bao dai dién cho nguyén liéu
phan tich thudng xuyén. Nguén cung cap nguyén liéu mau QC phai c6 sén dé sir dung trong thdi gian
du ki€n, mau phai dé'ng nhat va én dinh & diéu kién bao quan qui dinh. Xem thém hudng dan trong
ASTM D 6299, ASTM D 6792 va ASTM MNL 7 vé QC va phuang phap vé biéu dé kiém soat.

B.2 Y nghia cac dac tinh qui dinh
B.2.1 Alcohol nhién liéu bién tinh

B.2.1.1  Ham luong nudc — NG&i chung, phuong phap phan tich Karl Fischer 1a qui trinh tin cay,
duy nhat hién nay dé xac dinh nudc trong etanol bién tinh. Tiéu chudn ASTM E 203 mé ta su thay dai
can thiét dé tién hanh phép thir c¢é alcohol. Phudng phap khdi Iugng riéng nhu ASTM D 891 va ASTM
D 3505, thudng la khéng thich hop nhu cac iy do da néu trong B.2.2. Su hoa tan cla hén hgp nhién ligu

' ASTM MNL 7 Hudng din cach trinh bay vé& phan tich biéu ¢8 kiém soai so liéu, xuat ban ian tha 6,
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etanol va xang bi han ché bdi nudc. Do hoa tan nay sé& thay ddi theo ham lugng etanol, nhiét dd clia
hén hdp va ham luong chét thom clia xang goc. Nhién liéu dugc tao thanh bang cach trén 10 % thé tich
etanol nhién ligu véi xang ¢ chifa 14 % thé tich chat thom va 0,6 % khdi lugng nudc hoa tan (khoang
0,5 % thé tich), sé tach thanh pha nudc giau alcohol phia dudi va pha hydrocacbon ph:’a.trén néu lam

lanh xuc‘jﬁg khoang 7 °C (45 °F). Dong co danh Ilfa thdng thudng s& khéng chay véi nguyén liéu
' pha nudc, cho nén viéc tdch pha dan dén su truc tréc nghiém trong trong van hanh. Trong thué té,
muc -d6 nhiém nudc 1a khdng tranh khéi khi van chuyén va sl dung, vi hén hgp xang-etanol hut dm,
ham lugng nudc cua etanol bi€n tinh nhién liéu phai duge han ché khi dudc trén vdi xang dé giam

nguy cd tach pha.
B.2.1.2 Ham iuong nhgé da rira qua dung moi

B.2.1.2.1 Phép xac dinh ham lugng nhua d3 rlra qua dung madi 1a do lugng cin sau khi bay hai cla
nhién ligu va ti€p theo 1a rlifa bang heptan. Viéc rlta bang heptan sé loai cac phan hoa tan, phan
nguyén liéu khéng bay hoi 1a cac phu gia, dau sif dung véi phu gia, nhién liéu diézen. Nhua da rira qua
dung mdi bao gém nhua khéng tan trong nhién lieu va nhua tan trong nhién liéu, Phan khong tan trong

nhién liéu co thé bit kin bd loc nhién liéu. Ca hai cb thé 1&ng trén bé mat khi nhién liéu bay hoi.

B.2.1.2.2 Nhua da rfa qua dung méi cé thé gép phan vao can I4ng trén bé mat ctia ché hoa khi, bom
phun nhién liéu, dusng 6ng nap, cdng nap, van va thanh din van. Anh hudng cla nhita da rifa qua
dung méi trong alcohol tinh khiét nhu chua biét etanol dén cac truc trac clia déng ca hién dai . Phuong
phap thir duoc st dung ca ban dé8 phat hién su c6 mat clia cac tap chat cé diém sai cao, khong tan

trong heptan. -

B.2.1.2.3 Vicong bd dé chum cho pi‘lu'dng phap thir TCVN 6593 (ASTM D 381) dugc xay dL_rhg trén

dir liéu clia hydrocacbon, nén khong thé ap dung cho etanol bién tinh nhién liéu.
B.2.1.3 Ham Juong clorua — Néng dé ion clorua thap &n mon nhiéu kim loai.

B.2.1.4 Ham lugng déng - Péng la mét xic tac rat manh cho su oxi hoa hydrocacbon d nhiét do thap.
Kinh nghiém chi ra ring néng dé déng cao hon 0,012 ppm kh&i lugng trong xang thuong pham co thé
tang dang ké téc do tao nhua.

B.2.1.5 D0 axit — Dung dich nudc rat loang clia axit hitu co ¢é khdi lugng phan tir thap nhu axit axetic
(CH,COOH) sé an mon manh nhiéu loai kim loai. Vi vay cén phai gilr cac axit hitlu co c6 khéi luong

phan tr thap & mirc rat thap.

B.2.1.6 pH - Khi pH clia etanol dudc sif dung lam nhién lieu cho déng cd danh Itfa thap hon 6,5, bom
nhién liéu cb thé bi truc trac dan dén su tao mang gilta chdi quét va bd chuy8n mach, bom nhién liéu
c6 thé hdng do bi an mon va co thé xay ra &n mon xylanh déng co qua mic. Khi pH trén 9.0 thi
phan nhua clia bom nhién liéu c6 thé bi hdng. SU dung etanol véi 10 % thé tich trong hén hop vai xang

sé thi giam bdt cac anh hudng xau déi véi déng ca.
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B.2.1.7 Ngoai quan — Théng thudng d6 duc hoc dd két tlia cho bigt mirc nhiém ban.

B.2.1.8 D6 “nh khiét cla etanol — Sy cd mEt cla dis mét luong nhd mét s6 hop chat hitu ca oxy khac

véi etanol ¢6 thé anh hudng bat Igi dén cac tinh chat clia hdn hgp nhién liéu etanol-xang.

B.2.1.9 Ham luong sulfat — Su cd mat lugng nho-sulfat vo cd trong etanol bién tinh & diéu kién
thich hgp ¢4 thé gop phan tao c&n ldng & dang hé tuse bin va lam tac nhanh bd loc bom phan phoi
nhién liéu trong hé théng phan phoi nhién liéu. Cac sulfat cling gay ra tic bo phun nhién lidu dan dén

dong co khong nd va kha naing truyén dong kém trong 6 to.

B.2.1.10 Cha! bidn tinh — Chat bién tinh hydrocacbon (xem diéu 5) dugc qui dinh bdi qui chudn
quéc gia ding cho etanol bién tinh nhién liéu. Qui chudn giéi han ca lugng t3i thiu va téi da cb thé
dudc s dung. Nhiing nha san xudt etanol bign tinh thudng st dung thiét bi do Gé kiém soat Iugng chét

bién tinh. Qui trinh phan tich hién hanh chi cho con s8 udc lugng ham Iugng chat bién tinh.

8.2.2 Etanol chua bién tinh

B.2.21 Khéi luong riéng — Khéi luong riéng ctia hdn hgp nudc-etanol la mét ham sé chinh dé tinh
ham IQqng nudc cla hén hop. Trong qui chudn gr3c gia can qui dinh sif dung khéi lugng rieng &
nhiét do 15,56/15.56 °C (60/60 °C) trong khéng khi lam phudng phap ki€ém soat ham lugng nudc cla
etanol chifa bién tinh. Vi thdng thudng viéc cho thém chét bién tinh sé anh hudng dén khdi lugng rieny,
néi chung phuong phap khéi lugng riéng khong thich hgp dé xac dinh ham lugng nudc cla etanol
bién tinh.

B.2.2.2 Ham luong luu huynh — Nhilng Yéu cau kiém soat luu huynh cla xang va tiéu chuan khi phat
thai da dan dén viéc thiét tap tiéu chudn luu huynh déi véi cac nha may loc ddu va cac nha nhap khau
san xuat xang pha ché, x&ng gdc dé phdi trén oxygenat, va xang thong thudng. EPA da thiét 1ap viéc
kim soat Iuu huynh trong xang dé hd tro tiéu chudn khi phat thai dong co. Luu huynh lam hong b

chuyén déi xic tac can thiét cho viéc gidm khi phat thai HC, CO va NO,.
B.3 Yéu ciu ky thuat etanol cta California

B.3.1 Yéu cau ky thuat etanol cua California

B.3.1.1  Ban Tai nguyén khong khi California da phé duyet tieu chudn déi véi etanol bién tinh la dé
tron tai hién truong véi xing géc va oxygenat dé tao ra xang California pha 3 (CaRFG 3). Cac tiéu
chydn cang qui dinh cho chat bién tinh. Cac tiéu chudn California d6i véi etanol bign tinh va chat bién

tinh d& cd hiéu luc tir 31/12/2003,

B.3.1.2 Cac tiéu chuan California vé etanol bién tinh dua ra gidi han tél da cho cac ham Iuong
Ity huynh, benzen, olefin va chat thom nhu da néu trong Bang B.3.1, va ciing yéu cdu etanol bién tinh
phu hop vai cac qui dinn ky thuat trong ASTM D 4806-99.
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B.3.1.3 California qui dinh réng su phl hap véi tiéu chudn luu huynh phai dugc xac dinh bang cach
thir etanol bién tinh theo ASTM D 5453-93. California qui dinh rang su phi hgp vdi tiéu chuin cho ham
lugng benzen, olefin va chat thom dugc xac dinh bang cach thir mau chat bién tinh theo phuong phap
th{r qui dinh d6i véi xang CARB (California reformulated gasoline blenstock), va sau dé tinh ham lugng
cla cac hgp chat nay trong etanol bién tinh bing cach nhan gia tri thir vai 0,0476 (ngoai trir
chimg minh dugc réng etanol bién tinh c6 chira it hon 4,76 % chat bién tinh, khi d6 k&t qua thi duoc
nhan véi phan s6 thap phan tuong Ung-véi phan tram chat bién tinh). '

B.3.1.4 California cho phép mét ngoai Ié doi véi gidi han néu trong Bang B.3.1, nha cung cip etanol
bién tinh phai c6 nhimg luu ¥ thich hgp @€ dam bao réing etanol bién tinh chi vugt qua cac gidi han trén
khi né dudc cho vao xang tron vai oxygenat (CARBOB). Phai co hé thang tai liéu d6i vdi viec chuyén

etanol bién tinh. Phai tuan thl cac yéu cdu vé pha trén cudi cung clia xang California pha 3 (CaRFG3).

B.3.1.5 Bang California qui dinh tiéu chudn d&i vai chat bién tinh dudc st dung trong etanol bién tinh
nhu da néu trong Bang B.3.2. Clng chi ra phudng phap thf qui dinh dé xac dinh su phi hop.

B.3.1.6 Cac tiéu chudn California cho phép s6 ludng cao hon clia benzen, olefin va chat thom trong
chét bién tinh néu nha cung cdp dam bao ring khi cho vao etanol véi mic it hon 4,76 % thé tich va cac
gidi han trong Bang B.3.1 dugc dap Ung. '

Bang B.3.1 — Tiéu chuin etanol bién tinh cda California
(b8 sung vao qui dinh k§ thuat trong ASTM D 4806-99)

Chj tiéu Gidi han k¥ thuat Phudng phap thir
“Lwu huynh, ppm khdi luong, max 10 ASTM D 5453-93 | T
Benzen, % thé tich, max 0.06 ASTM D 5580-00 K& qua thir clia mau chal bién
' tinh nhan véi 0,0476 (d8i véi ngoai Ié xem B.3.1.3)
Olefin, % thé tich, max 05 ASTM D 6550-00 (stfa ddi) K&t qua thir clia miu
' chat bién tinh nhan véi 0,0476 (d6i vdi ngoai 1& xem
B.3.1.3) ,
Chat tham, % thé tich, max 17 ASTM D 5580-00 Két qua thir clia mau chat bign

tinh nhan véi 0,0476 (ddi vdi ngoai 1é xem B.3.1.3)

Bang B.3.2 - Tiéu chuan chat bién tinh cda California

Chi tiéu Gidi han kj thuat Phuong phap thir
Benzen, % thé tich, max _ 1.1 ASTM D 5580-00
Olefin, % thé tich max 10 ASTM D 6550-00 (sira déi)

Chat thom, % thé tich, max a5 ASTM D 5580-00
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